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Resumen y Abstract  IX 
 
Resumen 
Por su persistencia medioambiental, carácter lipofílico, bioacumulación y efectos nocivos 
en la salud, los bifenilos policlorados (PCB) están incluidos entre los compuestos 
orgánicos persistentes más tóxicos. Estos contaminantes pueden ingresar en la dieta a 
través de alimentos de origen animal como la leche que es de alto consumo en toda la 
población, especialmente en los niños. 
 
Se propuso validar una metodología analítica por cromatografía de gases y detector de 
microcaptura de electrones para realizar el análisis de muestras de leche cruda y 
determinar la evaluación de exposición dietaria a PCB por consumo de leche líquida en 
diferentes grupos poblacionales de Colombia. 
 
La metodología validada para el análisis de PCB se empleó para analizar 100 muestras 
de diferentes regiones del país, con estos resultados se determinó la exposición dietaria 
en grupos poblacionales colombianos compuestos por niños y adultos. 
 
No fue detectado ninguno de los bifenilos policlorados en las 100 muestras analizadas, 
por tanto no se presenta exposición dietaria a estos contaminantes. 
 
Con el propósito de aplicar el modelo de cálculo de la exposición dietaria se empleó el 
valor 12,49 ng / g de grasa, correspondiente al límite de detección de la metodología, 
como concentración de PCB. El resultado muestra que no hay exposición dietaria a esta 
concentración en ninguno de los grupos poblacionales; el grupo poblacional más 
expuesto son los niños entre 2 y 17 años, los adultos tienen el valor de exposición más 
bajo. 
 
Palabras clave: Contaminantes Orgánicos Persistentes, bifenilos policlorados, leche, 
exposición dietaria, cromatografía de gases, microcaptura de electrones. 
 








The environmental persistence, lipophilic nature, bioaccumulation and harmful effects on 
health, included polychlorinated biphenyls (PCBs) among the most toxic persistent 
organic compounds. These contaminants can enter the diet through foods of animal 
origin such as milk that is high consumption throughout the population, especially in 
children. 
 
It was proposed to validate an analytical methodology by gas chromatography and 
electron micro-capture detector to perform the analysis of raw milk samples and to 
determine the evaluation of dietary exposure to PCB by liquid milk consumption in 
different population groups of Colombia. 
 
The validated methodology for PCB analysis was used to analyze 100 samples from 
different regions of the country, with these results the dietary exposure was assessed in 
Colombian population groups constituted of children and adults. 
 
None of the polychlorinated biphenyls was detected in the 100 samples analyzed, so 
there is no dietary exposure to these contaminants. 
 
To the calculation model of dietary exposure, the value of 12.49 ng g-1 fat was used, 
corresponding to the limit of detection of the methodology as the concentration of PCB. It 
was found that there is no dietary exposure to this concentration in none of the population 
groups; the most exposed population group are children between 2 and 17 years old, 
adults have the lowest exposure value.  
 
Keywords: Persistent Organic Pollutants, polychlorinated biphenyls, dairy products, milk, 
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Los bifenilos policlorados (PCB)  son compuestos que fueron ampliamente usados en la 
industria debido a que  conducen muy bien el calor, no conducen la electricidad, no se 
queman fácilmente, son químicamente estables y no son solubles en agua, por 
consiguiente son aislantes ideales en los grandes transformadores y capacitores 
eléctricos. Al extenderse el uso de la electricidad durante la primera mitad del siglo 20, el 
consumo de PCB en el mundo aumento y por tanto su producción a nivel industrial fue 
cada vez mayor. 
 
Por sus propiedades físicas y químicas fueron muy útiles en la industria, pero debido a 
estas mismas propiedades resultan muy nocivos para el medio ambiente, especialmente 
por su resistencia extrema a la degradación química y biológica a través de procesos 
naturales. Adicionalmente, tienen tendencia a permanecer y acumularse en organismos 
vivos debido a su carácter lipofílico y su baja biodegradabilidad (Durand et al., 2008). 
 
Por su persistencia y permanencia se pueden encontrar en lugares distantes, debido a 
que pueden ser transportados tanto por las corrientes atmosféricas, marinas o de agua 
dulce como por la migración a larga distancia de los organismos que los han 
bioacumulado. 
 
Los PCB se encuentran dentro del grupo de contaminantes orgánicos persistentes 
(COPs), los cuales, al ser liberados a la atmósfera, se depositan en el suelo y en la 
vegetación donde se fijan fuertemente por procesos de adsorción y quedan disponibles 
para consumo en los procesos de alimentación del ganado bovino (EFSA, 2010; 
Esperanza et al., 2005). Debido a su carácter lipofílico, los PCB se pueden depositar en 
los tejidos adiposos de los animales y en los productos de origen animal con contenido 




Los PCB han sido relacionados con efectos tóxicos sobre la salud humana y de manera 
específica su presencia se manifiesta por efectos nocivos sobre los sistemas nervioso y 
reproductivo además de afectaciones dérmicas (EFSA, 2010). 
 
Afectan el sistema inmunológico, disminuyen las hormonas sexuales masculinas, 
provocan problemas de crecimiento en niños, daños al hígado y a la piel, debilidad y 
espasmos musculares, generan enfermedades como el acné clórico, foliculitis, 
hiperpigmentación, hepatomegalia y la neuropatía periférica. En las mujeres 
embarazadas, pueden inducir al desarrollo de niños con defectos de nacimiento, 
prematuros, con menor peso, crecimiento más lento, cabezas pequeñas y atrasos 
neurológicos (Miller-Perez, Sanchez-islas, Mucio-Ramirez, Mendoza-Sotelo, & Leon-
Olea, 2009). 
 
Existen numerosos estudios acerca de la toxicidad de los PCB y sus efectos 
principalmente sobre niños por exposiciones pre y post natales. 
 
Y.L. Guo y colaboradores en China (Guo, J Lin, Yao, J Ryan, & C Hsu, 1994) muestran 
cómo madres que estuvieron expuestas a PCB a través del consumo de arroz 
contaminado de manera accidental, tuvieron hijos con menor talla, menor masa de tejidos 
blandos y más delgados en relación con el grupo de control. 
 
Winneke G. y colaboradores en Alemania (Winneke, Walkowiak, & Lilienthal, 2002) 
muestran que los PCB atraviesan la placenta y exponen al feto a la contaminación 
proveniente de la madre, adicionalmente los bebes son expuestos a la contaminación 
proveniente de la leche materna al momento de la lactancia, además de presentarse 
asociaciones entre retrasos del desarrollo neurológico y la exposición prenatal o post 
natal temprana a estos contaminantes. 
 
Los PCB pueden ingresar en el cuerpo a través del contacto con la piel, por la inhalación 
de vapores o por la ingestión de alimentos que los contengan como residuos. 
 
Como producto importante en la dieta, la leche de origen bovino puede contaminarse 
durante el proceso de producción dado que el ganado puede estar expuesto a trazas de 
metales pesados, dioxinas, furanos, PCB, hidrocarburos aromáticos policlorados (Bro-
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Rasmussen, 1996; Heeschen & A., 1985; Pinto et al., 1990) residuos de plaguicidas, 
medicamentos veterinarios y toxinas presentes en los piensos y pastos con que son 
alimentados.  
 
En el contexto nacional, la Encuesta Nacional de la Situación Nutricional (ENSIN) (ICBF, 
2005) en Colombia determinó que el 61% de la población entre 5 y 64 años consume 
diariamente productos lácteos. Para esta misma población, el consumo de leche (líquida 
o en polvo) corresponde al 48,7% por día y además la leche líquida ocupa entre el 5º y el 
6º lugar de los alimentos más consumidos, siendo el grupo de individuos entre 2 y 3 años 
los que más la consumen. 
 
Basados en las conclusiones del documento “Inventario preliminar de compuestos PCB 
existentes en Colombia” (Ministerio de Ambiente, 2007) elaborado por el ministerio de 
Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial, puede ser posible la existencia del riesgo de 
contaminación de la leche cruda por este tipo de compuestos y ante la ausencia de 
estudios para el análisis de PCB en leche cruda en el país, fue necesario desarrollar y 
validar una metodología de análisis por cromatografía de gases con detección por 
microcaptura de electrones (µECD) y confirmación por  cromatografía de gases acoplada 
a espectrometría de masas, para evaluar algunas muestras tomadas en diferentes sitios 






1. Estado actual del tema 
1.1 ¿Qué son los PCB? 
Los PCB son una serie de compuestos organoclorados, cada uno de los cuales consta 
de dos anillos bencénicos y de uno a diez átomos de cloro como sustituyentes (figura1-
1). 
 









Existen 209 tipos de PCB de los cuales los identificados según la IUPAC como 28, 52, 
101, 118, 138, 153 y 180, fueron los más usados en mezclas de aceites para relleno de 
equipos eléctricos en todo el mundo.  
 
Por esto el Programa para el Medio Ambiente de las Naciones Unidas (UNEP) ha 
categorizado estos compuestos como importantes, y son tenidos como esenciales para 
monitoreo de rutina en pescado y productos alimenticios en todo el mundo (Programme, 
2008). 
 






6 Evaluación de la contaminación por PCB en leche cruda 
 

























Los PCB fueron producidos intencionalmente a gran escala desde 1930 y la detección de 
su presencia en el medio ambiente empezó en el año 1960 de manera accidental al 
realizarse estudios de persistencia del DDT en Suecia (Sören & Jensen, 1972). 
 
A través del tiempo y por estudios como los llevados a cabo por Drinker K. en 1937 
(Drinker, Warren, & Bennett, 1937), se estableció la relación entre los PCB y la aparición 
de enfermedades del hígado, de igual manera en la publicación realizada por Kuratsune 
en 1968 (Kuratsune, Nakamura, Ikeda, & Hirohata, 1987), se mostró la evaluación de los 






       
PCB 118 
Estado actual del tema 7 
 
Yusho (Japón) por el consumo de arroz contaminado. En estos estudios se evidencia 
como los PCB afectan la salud humana debido principalmente a su bioacumulación y su 
toxicidad. Como consecuencia de estos estudios, se inició la restricción de uso y 
fabricación de PCB a principios del año 1970.  
 
A pesar de la reglamentación para eliminar la producción de PCB en el mundo, se siguen 
detectando residuos de estos contaminantes en el medio ambiente por su persistencia y 
estabilidad (Çok et al., 2012). 
 
Teniendo en cuenta la problemática de la contaminación por PCB y los riesgos 
generados en la salud de la población, el Programa para el Medio Ambiente de las 
Naciones Unidas (UNEP) dispuso en mayo del 2001 el convenio de Estocolmo sobre 
contaminantes orgánicos persistentes, el cual entró en vigencia a nivel mundial a partir 
del año 2004. Colombia, como firmante de este convenio, está en la obligación de 
realizar un plan para la reducción y la eliminación de PCB. Adicionalmente el Ministerio 
de Ambiente y Desarrollo Sostenible y el Programa de las Naciones Unidas para el 
Desarrollo (PNUD) suscribieron el Proyecto “Desarrollo de la Capacidad para la Gestión y 
Eliminación Ambientalmente Adecuada de PCB” y el componente 2 del proyecto 
establece específicamente entre sus objetivos: llevar a cabo un programa de monitoreo 
de PCB en alimentos de alto riesgo, entre los cuales se encuentra la leche bovina. 
 
El Programa para el Medio Ambiente de las Naciones Unidas (UNEP) manifiesta dentro 
del convenio de Estocolmo sobre contaminantes orgánicos persistentes: “Que los 
contaminantes orgánicos persistentes tienen propiedades tóxicas, son resistentes a la 
degradación, se bioacumulan y son transportados por el aire, el agua y las especies 
migratorias a través de las fronteras internacionales y depositados lejos del lugar de su 
liberación, acumulándose en ecosistemas terrestres y acuáticos y que generan 
problemas de salud; Por lo cual se hace necesario tomar medidas de alcance mundial 
con el inicio de actividades para proteger la salud humana y el medio ambiente, con 
medidas para reducir y/o eliminar las emisiones y descargas de contaminantes orgánicos 
persistentes” (Ambiente, 2009). 
Por lo anterior, este convenio es el primer instrumento internacional jurídicamente 
vinculante para la aplicación de medidas internacionales con respecto al manejo y 
eliminación de los compuestos orgánicos persistentes COP. 
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En Colombia mediante la Ley 1196 de 2008 fue ratificado el convenio y adicionalmente 
se creó el plan nacional para la aplicación del mismo, el cual fue aprobado por la 
Secretaría de las partes del convenio en el año 2010 (Republica, 2008). 
 
Dentro de este plan se identifican algunas prácticas que pueden generar contaminación, 
las cuales se enumeran a continuación: 
 
 El manejo inadecuado de equipos eléctricos y aceites que contienen PCB. 
 La falta de contención técnica de derrames o atención de accidentes.  
 El manejo deficiente de los equipos eléctricos desactivados que pueden ser 
sometidos a procesos de mantenimiento o compra y venta como chatarra.  
 El mal manejo de aceites contaminados los cuales pueden generar 
contaminaciones cruzadas. 
 El desconocimiento sobre los PCB y sus efectos dentro del grupo de usuarios de 
este tipo de equipos. 
  La falta de existencia tanto de instalaciones autorizadas para la eliminación de 
PCB, como para la descontaminación de equipos (Ministerio de Ambiente, 2007). 
 
En el país los estudios relacionados con presencia de PCB han estado más enfocados 
hacia el medio ambiente y de manera específica hacia los dibenzo-p-dioxinas y 
dibenzofuranos policlorados tal como lo muestran las referencias de los trabajos 
realizados por Cobo, M. y colaboradores (Cobo, Gálvez, Conesa, & Montes de Correa, 
2009) quienes reportaron resultados del estudio de las cenizas generadas por un 
incinerador de residuos en la ciudad de Medellín. 
 
Cortez, J. y colaboradores (Cortés et al., 2016) reportan resultados de un estudio de 
evaluación de dibenzofuranos en aire en Bogotá y Manizales. 
 
Con respecto a estos estudios se tiene que los PCB se dividen en dos categorías: los 
coplanares y los no coplanares.  
 
Los miembros del grupo coplanar tienen una estructura bastante rígida, con los dos 
anillos de fenilo en el mismo plano. Esto le da a las moléculas de PCB una estructura 
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similar a las dibenzo-p-dioxinas y dibenzofuranos policlorados, por ello son más 
conocidos como los dl-PCB (dioxin like- PCB). Los PCB no coplanares o ndl-PCB (non 
dioxin like-PCB) no se consideran parte del grupo de las dioxinas y su grado de toxicidad 
es menor. 
 
Como contaminantes en el medio ambiente se encuentran las dioxinas y los 
dibenzofuranos productos de la descomposición por incineración de aceites 
contaminados con PCB y que son compuestos aún más tóxicos que los PCB. Estos se 
encuentran en concentraciones mucho más pequeñas que las establecidas por EFSA 
(European Food Safety Authority), como límites máximos permitidos para los PCB, razón 
por la cual los PCB coplanares o dioxin like-PCB son tenidos en cuenta para estudios y 
evaluaciones. 
 
Además del Instituto Nacional de Salud, que se encuentra actualmente desarrollando 
actividades de investigación en determinación de PCB en leche materna, no se 
encuentran estudios publicados sobre este tema. 
1.2 Contaminación en los alimentos 
La bioacumulación y la biomagnificación de los PCB hacen que se afecte toda la cadena 
alimenticia y en consecuencia una de las principales vías de contaminación con PCB es 
a través del consumo de alimentos de origen animal (EFSA, 2010; Focant, Pirard, 
Massart, & De Pauw, 2003). 
 
La leche por su contenido graso es susceptible de llegar a contaminarse con PCB, los 
cuales tienen carácter lipofílico, y por ser un alimento de alto consumo dentro de la 
población, puede presentar un riesgo significativo. 
 
De manera particular para las mujeres embarazadas, el riesgo está en que la 
contaminación pase a la leche materna y en consecuencia a los niños en periodo de 
lactancia, generando una serie de afectaciones como las anteriormente descritas. 
Adicionalmente, las zonas donde se concentra la mayor producción lechera del país 
también tienen registros de altas existencias de inventarios de PCB (Ministerio de 
Ambiente, 2007). 
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Es así como la leche materna puede llegar a ser una fuente de exposición a PCB para 
los niños en periodo de lactancia, tal como lo demuestran los estudios realizados por 
Navarrete R. y colaboradores (González-Navarrete, Alvarado-Mejía, & Pérez-Herrera, 
2010) desarrollados en México quienes reportan concentraciones entre 6,77 ng/g de 
grasa y 1541 ng/g de grasa de PCB totales, en muestras de leche materna. 
 
Kowalski y colaboradores (H., G., T., & Fabio, 2010) en estudios realizados en Brasil 
reportan concentraciones de PCB totales entre 15,9 µg/L y 34,5 µg/L en muestras de 
leche materna. 
 
Dewailly E. y colaboradores (Dewailly et al., 1996) en estudios desarrollados en Quebec 
reportan concentraciones de PCB totales entre 70 ng/g de grasa y 1880 ng/g de grasa en 
muestras de leche materna. 
 
En Colombia se encuentra un estudio en leche materna realizado por Rojas-Squella X. y 
colaboradores (Rojas-Squella et al., 2013) donde los compuestos analizados son 
organoclorados como HCH (todos los isómeros), Heptacloro, Clordano, 4,4´DDT, 
4,4´DDD, 4,4´DDE, pero no incluyeron los PCB dentro de este  trabajo.  
 
Ante esta situación organizaciones como la EFSA (European Food Safety Authority) y la 
FDA (Food and Drug Administration) han establecido concentraciones máximas 
permitidas de PCB en alimentos y en particular para la leche cruda y los productos 
lácteos. 
 
Adicionalmente, la EFSA manifiesta que la suma de las cantidades presentes de los seis 
siguientes bifenilos policlorados (PCB 28, 52, 101, 138, 153 y 180) comprende 
aproximadamente la mitad de la cantidad total de PCB presente en los piensos y los 
alimentos. Esta suma se considera un marcador adecuado de la presencia y la 
exposición humana a los PCB y por lo tanto, este valor debe fijarse como contenido 
máximo. La EFSA establece como valor máximo permitido para leche cruda y productos 
lácteos 40 ng/g de grasa (Europea, 2011), para la FDA el valor máximo permitido es de 
60 ng/g de grasa (Administration, 2017) en ambos casos este valor es expresado como la 
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suma de las concentraciones de PCB (28, 52, 101, 118,138, 153 y 180). En Colombia no 
se cuenta con ninguna legislación o regulación al respecto. 
 
Lo anterior indica que cualquier método que se quiera implementar para realizar la 
determinación de PCB en leche cruda específicamente, debe tener la sensibilidad 
suficiente para la medición de estas concentraciones máximas permitidas. 
1.3 Análisis de PCB en leche cruda 
Aunque existen numerosas metodologías y reportes a nivel internacional en la 
determinación de PCB en leche, en muchas de ellas se utilizan métodos de preparación 
de muestra extensos, con muchos pasos y manipulaciones de muestras que pueden 
hacer la técnica compleja para su desarrollo. Otros métodos hacen uso excesivo de 
solventes tóxicos y esto las hace poco prácticas desde el punto de vista tanto medio 
ambiental como de protección para el analista. Por todo esto, se hizo necesario 
desarrollar una metodología que fuese de fácil aplicación, con uso reducido de solventes 
de baja toxicidad para la determinación de PCB, específicamente en leche cruda.  
1.3.1 Muestra representativa 
El tamaño de muestra a emplear influye en la sensibilidad del método; por lo tanto, este 
es un parámetro importante en la definición del método. Si la extracción se realiza por 
medio de una partición líquido – líquido, el tamaño de muestra es determinante en los 
volúmenes de solventes requeridos para llevar a cabo el análisis. 
 Dentro de los métodos analíticos reportados se halla la utilización de tamaños de 
muestra muy variados tales como 2 ml, 5 ml, 10 ml, 20 ml, 50 ml y 100 ml (Ennaceur, 
Gandoura, & Driss, 2008; Focant et al., 2002; Martrat, Abad, & Fiedler, 2011a; 
Subramanian, Ohtake, Kunisue, & Tanabe, 2007; Thomas, Sweetman, Parker, Kreibich, 
& Jones, 1998; Xiujuan et al., 2011). La variación de volúmenes se debe a las diferentes 
metodologías utilizadas para los análisis, entre las cuales se encuentran extracción 
liquido-liquido, extracción de fase sólida y microextracción en fase sólida. 
 
Para establecer cuál es el volumen de muestra apropiado para el análisis, se deben tener 
en cuenta aspectos como el límite de cuantificación que se requiere alcanzar, la 
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metodología seleccionada para el análisis y el volumen y tipo de solventes que van a ser 
utilizados. 
1.3.2 Extracción de la muestra 
El proceso de extracción tiene por objeto lograr aislar, limpiar y/o concentrar los analitos 
de interés. 
Dentro de los métodos de extracción más usados esta la extracción por partición líquido-
líquido. De la revisión bibliográfica realizada sobre 25 métodos el 84% corresponde a 
extracción líquido-líquido, y el 16% corresponde a otras técnicas, entre ellas la extracción 
mediante Saponification Solid Phase Micro Extraction (SSPME) (Llompart, Pazos, 
Landín, & Cela, 2001), Solid Phase Micro Extraction (SPME) (H. et al., 2010) y Solid 
Phase Extraction (SPE) (Focant et al., 2002; Subramanian et al., 2007). 
 
Se ha determinado que al momento de realizar la extracción liquido-liquido se forma un  
tipo de emulsión por las proteínas contenidas en la leche, las cuales hacen que la 
separación de fases no sea tan sencilla como se espera. Por esta razón, se realizan 
adiciones de solventes y sales  tales como metanol y oxalato de sodio (Mercedes Moreno 
et al., 2004), cloruro de sodio y metanol (H. et al., 2010), 50% p/v NaOH y acetona 
(Xiujuan et al., 2011), acetonitrilo y oxalato de potasio (Focant et al., 2002), etanol (Zhao, 
Xu, Li, Han, & Ling, 2007), que ayudan a eliminar dicha emulsión y permiten la 
separación de fases, en algunos casos mediante el uso de una centrífuga. 
 
El efecto del metanol es la precipitación de las proteínas permitiendo que la recuperación 
de solvente sea más fácil. En cuanto a los volúmenes usados para las extracciones se 
encuentran el uso de volúmenes bastante grandes para tamaños de muestra pequeños, 
como el caso específico del uso de 170 ml de hexano por 8 horas para un tamaño de 
muestra de 2 gramos (Duarte-Davidson, Burnett, Waterhouse, & Jones, 1991). Cabe 
resaltar también el uso de cantidades de muestra bastante grandes (un litro) y de 
volúmenes de extracción altos (500 ml) (Santelli, Boscaino, Cautela, Castaldo, & Malorni, 
2006).   
 
El proceso de extracción se puede realizar en un solo paso o como se reporta en algunos 
trabajos se realizan dos extracciones sucesivas (ISO, 2008a, 2008b; Çok et al., 2012). 
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1.3.3 Solventes usados 
Los  solventes más usados reportados en la literatura son  los siguientes: hexano,  dietil 
éter, pentano, acetonitrilo, diclorometano, ciclohexano, acetona, éter de petróleo y metil 
terbutil éter (Bergkvist et al., 2012).  
 
El hexano, que es el reactivo más mencionado como solvente de extracción, debe su uso 
a su carácter apolar que permite la disolución completa de la grasa que compone la leche 
y en la cual se disuelven los PCB, de carácter lipofílico. 
 
La variedad de solventes enunciados está determinada por los analitos que se pretenden 
analizar. Algunas de las metodologías consultadas analizan, en conjunto con los PCB, 
plaguicidas organoclorados. Dichos compuestos tienen polaridades ligeramente 
diferentes a los PCB, razón por la cual se requieren mezclas de solventes con una 
polaridad final diferente a la del hexano, con el fin de realizar los procesos de extracción 
o de limpieza. 
1.3.4 Limpieza 
Con el objetivo de eliminar interferentes y obtener una mejor sensibilidad, es necesario 
llevar a cabo un proceso de limpieza del extracto.  
 
Este proceso se puede realizar en un solo paso o, como lo describen algunos autores, 
mediante la realización de varios pasos adicionales. Dentro de estos métodos, está el 
uso de columnas de alúmina, en un primer paso, en combinación con una limpieza que 
utiliza ácido sulfúrico concentrado como segundo paso (Duarte-Davidson et al., 1991) o 
viceversa (Vigh et al., 2013). 
 
El método de limpieza que hace uso de ácido sulfúrico concentrado elimina por 
degradación, toda la materia orgánica diferente a la grasa, la cual precipita de manera 
cuantitativa. Los volúmenes de ácido usados y reportados en literatura, pueden ser 
iguales al volumen del extracto a limpiar (Glynn, Atuma, Aune, Darnerud, & Cnattingius, 
2001; Polder, Thomsen, Lindström, Løken, & Skaare, 2008), el doble (empleado en 
limpiezas sucesivas) (Angulo, Martı́nez, & Jodral, 1999) o la mitad (Duarte-Davidson et 
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al., 1991). Esto sugiere que el volumen de ácido usado influye en el resultado de la 
limpieza.  
 
También se encuentran reportes de limpiezas con mecanismos ya bien conocidos como 
la cromatografía de permeación por geles (Kim et al., 1997), la sílice que es usada en 
variadas versiones (tratada con ácido, activada, desactivada) (Bergkvist et al., 2012; 
Chemicals Branch United Nations Environment Programme 2013; Chemicals Branch 
United Nations Environment Programme, 2013; Glynn et al., 2001; Zhao et al., 2007), 
Florisil® también activado o desactivado al 2% (Ennaceur et al., 2008; Focant et al., 
2002; Hassine, Ameur, Gandoura, & Driss, 2012; Xiujuan et al., 2011; Zhao et al., 2007), 
alúmina (Santelli et al., 2006; Thomas et al., 1998; Vigh et al., 2013; Çok et al., 2012) y 
diversas combinaciones de todos los métodos (Focant et al., 2003; Shen et al., 2012; 
Torres, Miglioranza, Uhart, Gonzalez, & Commendatore, 2015).  
 
El método de limpieza más usado dentro de la literatura consultada fue el de las 
columnas empacadas con Florisil®, seguido por el ácido sulfúrico concentrado. Con el 
método de limpieza que emplea Florisil® se reportan mejores eficiencias en la 
eliminación de interferentes (Hassine et al., 2012; Zhao et al., 2007). 
 
Dentro de los procesos de limpieza se encuentra reportado el uso de solventes con 
riesgo carcinogénico como el diclorometano y el tetracloruro de carbono (María M. 
Ulaszewska y colaboradores (Ulaszewska et al., 2011)), por lo que se debe evitar el uso 
de estos solventes, y en su lugar emplear solventes como el hexano que no tiene este 
tipo de riesgo. 
1.3.5 Análisis cromatográfico 
La técnica instrumental más usada en la determinación de PCB es la cromatografía de 
gases acoplada al detector µECD (Kim et al., 1997), seguida por la cromatografía de 
gases acoplada a espectrometría de masas (MSD) con  cuádruplo simple (Glynn et al., 
2001)  o triple cuádruplo (Vigh et al., 2013). Al realizar una comparación entre los 
detectores más comunes, el detector de µECD permite realizar 
determinaciones/cuantificaciones a concentraciones mucho más bajas que un 
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cromatógrafo de gases con detector de espectrometría de masas de cuádruplo sencillo, a 
pesar de ser menos selectivo. 
 
Sin embargo, para las determinaciones de compuestos como los (dioxin like) PCB los 
trabajos revisados reportan el uso de tecnologías muy sensibles como la cromatografía 
de alta resolución acoplada a detectores de masas de alta resolución (Angulo et al., 
1999).  
 
En general, las columnas más empleadas para los análisis de PCB son aquellas que 
exhiben un tratamiento medianamente polar (5 % fenilmetilpolisiloxano), ya que 
presentan buena selectividad y las resoluciones obtenidas son mayores a 1,5 en tiempos 
de análisis cortos (Hassine et al., 2012). 
 
En cuanto a los reportes de resultados expresados como porcentajes de recuperación de 
muestras adicionadas, se tienen valores entre 30-90% (Miller-Perez et al., 2009), (que 
para algunos PCB son porcentajes bajos), también se presentan porcentajes de 
recuperación entre 76-110% (Çok et al., 2012), 75-102% (Martrat, Abad, & Fiedler, 
2011b) y 70-128% (Thomas et al., 1998) que se consideran rangos más generalmente 
aceptables. 
1.4 Seguridad alimentaria 
En Europa, en los años 90, se produjeron algunos eventos que pusieron en crisis la 
seguridad alimentaria, algunos de ellos fueron: 
1.4.1 La crisis del consumo de aceite de colza 
En total 4.537 personas fallecieron y más de 20.000 resultaron afectadas, muchas de las 
cuales sufren todavía importantes secuelas, como problemas crónicos, hipertensión, 
lesiones neurológicas y daños en el hígado, así como problemas digestivos. La 
identificación de la causa de intoxicación dio como responsable a un aceite de origen 
francés, que se desnaturalizó con anilina para ser importado a España. Se vendió de 
manera fraudulenta como sustituto del aceite de oliva apto para el consumo humano, 
aunque era para uso industrial (Muela, 2018).  
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1.4.2 La crisis de las vacas locas 
El primer caso surgió en 1996, cuando  se tuvieron las primeras evidencias de que la 
encefalopatía espongiforme bovina (EEB) podía transmitirse a las personas al comer 
carne contaminada con priones produciendo una patología neurodegenerativa mortal. 
Las investigaciones llevaron a detectar que el problema surgió por un inadecuado control 
en las materias primas con las que se hacían los piensos para animales (Fabra, 2001). 
1.4.3 La crisis de alimentos para aves 
En 1999 fueron introducidas dioxinas, en la cadena de alimentación avícola belga, al 
reciclarse grasas y aceites con los que se fabricaban piensos para aves (Medrano, 2011). 
 
Una de las principales decisiones tomadas por la comunidad europea a raíz de estos 
hechos, fue el establecimiento del análisis de riesgo como la herramienta adecuada para 
fundamentar las políticas en Seguridad Alimentaria.  
 
El objetivo fundamental de la seguridad alimentaria está en la fijación del nivel máximo de 
un peligro microbiológico, químico o físico, que se considera como aceptable en un 
alimento para que pueda ser consumido. 
 
Por lo tanto se hace necesario establecer medidas para precisar el  nivel máximo de 
peligro que pueda afectar a las poblaciones que tienen contacto con estos componentes, 
ya que al conocer el nivel de peligro de contaminación, de manera particular, por bifenilos 
policlorados, se pueden  concretar políticas de salud pública para contrarrestar los 
efectos de los mismos y definir propuestas para la regulación más estricta de la 
presencia de estos compuestos. 
 
La  implementación de una regulación, derivada de conocer los riesgos cercanos a las 
comunidades, puede permitir hacer un control periódico sobre las fuentes de 
contaminación si están bien identificadas y sobre las zonas productoras de alimentos, en 
particular la leche, que se ven afectadas de manera directa o indirecta por los procesos 
industriales o el mal manejo de los residuos que puedan estar contaminados con PCB. 
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El fin primordial debe ser la protección de las poblaciones y evitar la aparición de 
enfermedades que desmejoren su calidad de vida. 
 
Los resultados de esta evaluación, se constituyen en el insumo para las entidades 
responsables de la toma de decisiones que deberán determinar cuándo se justifica el 
establecimiento de medidas para mitigar los riesgos y de qué tipo deben de ser éstas, lo 
cual forma parte de la etapa de manejo de los riesgos, en la que intervienen otro tipo de 
consideraciones que comprenden aspectos técnicos, económicos, de aceptación social, 
e incluso elementos de tipo político. 
1.4.4 Análisis de riesgos 
La herramienta más importante para la seguridad alimentaria es el análisis de riesgo, 
está definida como una forma sistemática de evaluar riesgos asociados a la presencia de 
peligros en los alimentos y de esta manera facilitar la toma de decisiones. Este es un 
proceso integrado por  tres fases, cuyo objetivo es determinar la naturaleza de un riesgo, 
expresarlo en términos cualitativos o cuantitativos y establecer las medidas adecuadas 
para minimizarlo o limitarlo a un nivel aceptable. Las fases que integran este proceso 
son:  
 Evaluación de riesgos 
Está definida como la evaluación científica de los efectos perjudiciales, conocidos o 
potenciales, resultantes de la exposición humana a los riesgos derivados de los 
alimentos y se compone de:  
 Determinación del peligro 
Determinación de los agentes biológicos, químicos y físicos que pueden causar efectos 
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 Caracterización del peligro 
Evaluación cualitativa y/o cuantitativa de la naturaleza de los efectos nocivos para la 
salud relacionados con agentes biológicos, químicos y físicos que pueden estar 
presentes en los alimentos (Alimentarius, 2011). 
 Evaluación de la exposición 
Evaluación  cualitativa y/o cuantitativa de la ingestión probable de agentes biológicos, 
químicos y físicos a través de los alimentos así como de las exposiciones que derivan de 
otras fuentes. La evaluación de la exposición calcula la posibilidad de que el peligro se 
encuentre en el alimento en el momento de su consumo. Para su determinación se 
deben considerar los siguientes factores: contaminación inicial, patrones de consumo, 
tamaño de las raciones típicas, tasas anuales o semanales de consumo. Si es posible, se 
puede incluir información sobre grupos específicos de riesgo, como bebés, niños, 
mujeres embarazadas, ancianos o población inmunodeprimida, ya que se pueden 
encontrar diferentes hábitos de consumo y niveles de exposición (Alimentarius, 2011). 
 
El principal enfoque de este trabajo es la evaluación de la exposición dietaria para lo cual 














  ………………………...(1.1) 
 
El modelo y la ecuación del modelo fueron obtenidos de la publicación “Principles and 
methods for the risk assessment of chemicals in Food” capitulo 6 evaluación de la 
exposición dietaria de químicos en alimentos publicado por la FAO y la OMS en el año 
2009 (OMS, 2009). 
 
El parámetro para realizar la comparación es la Ingesta Diaria Tolerable (IDT) cuyo valor 
es 20 ng/kg-día para exposición oral crónica, establecida por la Agencia de Registro de 
Sustancias Tóxicas y Enfermedades (ATSDR) y fue obtenida del documento 
“Toxicological profile for polychlorinated biphenyls (PCBs)” publicado por el 
Departamento de  Salud y Servicios Humanos de los Estados Unidos en el año 2000 
(ATSDR, 2000). 
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El uso de este valor está recomendado por la publicación “Principles and methods for the 
risk assessment of chemicals in Food”, por ser valor de referencia internacional (OMS, 
2009). 
 
La Ingesta Diaria Tolerable (IDT) es una estimación de la cantidad de una sustancia 
presente en el aire, los alimentos y el agua potable que puede ingerirse diariamente a lo 
largo de la vida sin riesgos visibles en la salud. Las IDT se calculan a partir de las bases 
de datos de toxicidad de laboratorio a las que se les dan factores de incertidumbre. 
 
En el calculo de la IDT se emplean los valores de LOAEL (lowest-observed-adverse-
effect-level) definido como la dosis más baja capaz de producir efectos adversos. 
(ATSDR, 2000) y NOAEL (no-observed-adverse-effect-level) definido como la dosis 
máxima diaria (expresada en mg/kg/día) que no produce efectos adversos observables 
(ATSDR, 2000). 
 
Para determinar el LOAEL suele utilizarse el efecto que se produce al nivel de dosis más 
bajo en la especie animal más sensible. 
 
El valor de IDT que se empleó  en este estudio está basado en un LOAEL de 0,005 
mg/kg-día para efectos inmunológicos en monos adultos, expuestos durante 23 y 55 
meses a la mezcla de PCB Aroclor 1254, dividido por el factor de incertidumbre de 300 
(este factor se obtiene de multiplicar el factor de 10 por extrapolación de LOAEL a 
NOAEL, por el factor de 3 para extrapolación de monos a humanos y por el factor de 10 
para la variabilidad en humanos) 
 
En el caso de la dieta, ésta se convierte en una importante vía de exposición 
dependiendo de la concentración del contaminante y de la magnitud del consumo del 
alimento contaminado. 
 
Para la evaluación de la exposición dietaria la información relacionada con consumos 
dietarios de leche, edades y pesos corporales, se obtuvo mediante la consulta de la base 
de datos de la Encuesta Nacional de Situación Nutricional ENSIN 2005 aportada por el 
ICBF. La información de toxicidad de los PCB fue obtenida del perfil toxicológico emitido 
por el U.S. Department of Health and Human Services (ATSDR, 2000) y las propiedades 
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fisicoquímicas fueron obtenidas mediante la consulta del Handbook of Physical-Chemical 
Properties and Environmental Fate for Organic Chemicals (Mackay, Ying, Chi, & Ma, 
2006). 
 Caracterización del riesgo 
Estimación cualitativa y/o cuantitativa, incluidas las incertidumbres concomitantes, de la 
probabilidad de que se produzca un efecto nocivo, conocido o potencial, y de su 
gravedad para la salud de una determinada población, basada en la determinación del 
peligro, su caracterización y la evaluación de la exposición (Alimentarius, 2011). 
 Gestión del riesgo 
Proceso por el cual las autoridades competentes, basándose en los resultados de la fase 
anterior, eligen las opciones más adecuadas para la disminución del riesgo, se aplican 
dichas medidas y se lleva a cabo el seguimiento de las mismas. En esta fase se 
determina la importancia del riesgo estimado, se comparan los costes de su reducción 
frente a los beneficios sociales de correr dichos riesgos y se lleva adelante el proceso 
político e institucional para reducir dicho riesgo (Alimentarius, 2011). 
 Comunicación del riesgo 
Proceso interactivo de intercambio de información entre quienes hacen la evaluación, la 
gestión, los consumidores, la industria, la comunidad académica y otras partes 
interesadas (Alimentarius, 2011). 
1.4.5 Seguridad alimentaria en Colombia 
En Colombia el documento CONPES 113 de 2007 establece la política nacional de 
seguridad alimentaria y nutricional que a diferencia del enfoque de inocuidad del 
programa de seguridad alimentaria europeo, incluye otros aspecto como Disponibilidad 
de alimentos; Acceso físico y económico a los alimentos; Consumo de alimentos; 
Aprovechamiento o utilización biológica y Calidad e inocuidad. 
 
En cuanto a políticas de seguridad alimentaria en Colombia se han emitido varios 
documentos CONPES entre los cuales se encuentra el CONPES 3376 que define la 
política sanitaria y de inocuidad para las cadenas de la carne bovina y de la leche. En 
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este documento se encuentran las responsabilidades asignadas para la evaluación de 
contaminantes químicos y referencia la evaluación de riesgos como herramienta para la 
toma de decisiones en cuanto a la sanidad agropecuaria e inocuidad (Minambiente, 
2005). 
1.5 Propiedades fisicoquímicas de los PCB 
Las propiedades fisicoquímicas de los contaminantes permiten hacer una estimación de 
su destino ambiental y por lo tanto se hace posible determinar la forma en que pueden 
entrar en contacto con una población, ya sea por exposición inhalatoria, dérmica, 
digestiva o parenteral. La información toxicológica permite estimar el riesgo y la magnitud 
de la afectación en la salud de las poblaciones expuestas. 
 
En la tabla 1-1 se muestran algunas de las propiedades fisicoquímicas de los PCB 
(Mackay, Ying, Chi, & Ma, 2006) que permiten determinar en cierto grado su 
comportamiento medioambiental, adicionalmente se muestran el valor de dosis letal 50 y 
la ingesta diaria tolerable (ATSDR, 2000). 
 









PCB 138 PCB 153 PCB 180 
Solubilidad en 
agua (mg/L) 
0,085 0,046 0,026 0,013 0,016 0,009 0,007 
Presión de 
vapor (mPa) 













32,02 31,41 32,73 32,36 45,20 52,80 37,30 
Log Kow 5,62 6,00 6,50 6,57 7,04 6,84 7,25 
Log Koc 4,23 5,41 5,65 5,80 6,50 6,51 6,60 
LD50 Aroclor 
1254 
1010-1295 mg/kg en ratas a 30 días una dosis 
IDT ng/kg dia 20 20 20 20 20 20 20 
  
La solubilidad entendida como una medida de la capacidad de una cierta sustancia para 
disolverse en otra, depende para estos compuestos, no solo de la presión atmosférica y 
de la temperatura sino también de la polaridad. 
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Los PCB son moléculas no polares y en consecuencia su solubilidad en agua tiene los 
valores mostrados en la tabla, es por esto por lo que no se espera encontrar PCB en 
fuentes de agua en concentraciones que presenten riesgo por exposición. 
Adicionalmente, debido a que esta propiedad disminuye a medida que aumenta el 
número de cloros sustituyentes la probabilidad de hallar los PCB más pesados en fuentes 
de agua se hace más pequeña aún. 
 
La presión de vapor es una medida de la volatilidad de una sustancia química en estado 
puro y es un determinante importante de la velocidad de volatilización al aire desde 
suelos o cuerpos de agua superficiales contaminados. La presión de vapor se incrementa 
cuando se incrementa la temperatura y disminuye cuando disminuye la temperatura 
(Miller & Miller, 2000). 
 
Por lo anterior con respecto a los valores de presión de vapor mostrados, aunque son 
bajos, indican que los PCB pasan fácilmente desde el suelo o desde aguas superficiales 
a la atmósfera por efecto de la volatilización. El proceso de volatilización constituye el 
principal mecanismo de dispersión global de estos compuestos. 
 
Los PCB con baja sustitución de cloros van a permanecer principalmente en la atmósfera 
por el efecto de la volatilización y los más pesados van a permanecer en cercanías de los 
sitios de liberación o contaminación debido a su muy baja presión de vapor. 
 
Una vez los PCB han pasado a la atmósfera por volatilización, pueden ser de nuevo 
regresados al suelo o a las aguas superficiales por las precipitaciones pluviales de  tal 
manera que se conforma un ciclo de volatilización- deposición, que hace que los PCB se 
puedan movilizar a lugares distantes de su fuente original de liberación. 
 
En consecuencia la volatilización y la deposición por efecto de las lluvias constituyen una 
manera por la cual se puede presentar un alto riesgo de encontrar PCB de bajo peso 
molecular en lugares alejados a su punto de liberación ambiental. De esta manera 
pueden llegar a ser depositados en forrajes que hacen parte de la alimentación en zonas 
productoras de ganado, con lo cual pasan por mecanismos de excreción a productos 
como la leche y de allí al ser humano. 
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Con respecto a la constante de Henry (kH) relaciona la cantidad de un gas disuelto en un 
líquido y la presión parcial que ejerce el mismo gas sobre el líquido, teniendo en cuenta 
la Ley de Henry. Esta constante es dependiente de la temperatura. Se conoce también 
como el coeficiente de partición aire/agua y es un indicador de la solubilidad de la 
fracción gaseosa de la sustancia en un líquido.  
 
La constante de Henry también describe la tendencia de un contaminante orgánico a 
volatilizarse del suelo húmedo o del agua. Cuando el contaminante tiene una alta 
solubilidad con el agua en relación a su presión de vapor, se disolverá principalmente en 
el agua. Valores altos de esta constante indican que un contaminante orgánico 
probablemente se volatilizará del suelo húmedo mientras que valores bajos, indican una 
mayor probabilidad de lixiviación (Miller & Miller, 2000). 
  
Para los PCB, los valores para la constante de Henry en conjunto con los valores de 
presión de vapor y las bajas solubilidades confirman la tendencia de los PCB de bajo 
peso molecular a pasar por volatilización a la atmósfera, mientras que los más pesados 
tendrán mayor tendencia a estar cerca del sitio de liberación ambiental por la menor 
volatilización. 
 
El coeficiente de partición octanol-agua (Kow) relaciona la distribución de una sustancia 
química cualquiera en dos solventes inmiscibles: n-octanol y agua. Entre mayor sea el 
valor de Kow, la sustancia es más afín al n-octanol que al agua. Generalmente se utiliza 
en modelos de predicción de distribución de contaminantes orgánicos en tejido adiposo, 
de donde se obtiene la evidencia del carácter lipofílico y en consecuencia de su 
capacidad de ser bioacumulado por los organismos vivos. Un número muy grande de Kow 
indica que el contaminante es muy hidrofóbico y por lo tanto se va a encontrar en los 
tejidos grasos. Se suele expresar en escala logarítmica, como log Kow (Atkins & Paula, 
2006). 
 
Por lo anterior, los valores de log Kow indican el carácter lipofílico de estos compuestos. 
El aumento de este valor respecto del aumento del número de cloros sustituyentes 
significa que tienen alto grado de bioacumulación en los tejidos grasos y por tanto en la 
cadena alimenticia. En últimas, se puede convertir en una importante vía de exposición al 
estar presentes en los alimentos con contenido de grasas de origen animal.   
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El coeficiente de adsorción de carbono orgánico (Koc) que es  conocido también como 
coeficiente de adsorción suelo/agua o coeficiente de partición de carbono orgánico 
suelo/agua, está definido como el cociente de la masa de una sustancia química que se 
adsorbe al suelo por unidad de masa de carbono orgánico. Es el coeficiente de adsorción 
al suelo (Kd) normalizado por la cantidad de carbono orgánico que tenga el suelo. Es útil 
para predecir movilidad de un contaminante orgánico a través del suelo. Valores altos de 
Koc indican poca movilidad del componente (Piwoni & Keeley, 1990). 
 
Por lo tanto, para los valores de log Koc se estima que los PCB con alto número de 
cloros como sustituyentes tienen baja movilidad en el suelo, por lo que van a permanecer 
retenidos con la materia orgánica, generando la posibilidad de contaminar aguas 
superficiales o por translocación moverse a las plantas e ingresar en la cadena 
alimenticia para finalmente llegar al ser humano. 
 
La definición de dosis letal 50 (LD50) establece que es la cantidad de un material que, 
aplicado de una sola vez, provoca la muerte del 50% de un grupo de animales de prueba.  
Por tanto, la LD50 es una forma de medir el envenenamiento potencial a corto plazo, 
denominado como toxicidad aguda de un material (Steven, 2012). 
 
Debido a que diferentes químicos provocan diferentes efectos tóxicos, comparar la 
toxicidad de uno con otro es difícil. Por lo tanto, para comparar la potencia tóxica o 
intensidad de diferentes compuestos, se debe medir el mismo efecto producido por la 
exposición al compuesto. Allí es donde la prueba de LD50 es útil, porque el uso de muerte 
como "meta" permite hacer las comparaciones entre sustancias que producen efectos 
tóxicos en el cuerpo en muchas formas diferentes (Steven, 2012). Se puede concluir que 
entre más bajo sea el valor LD50, más tóxico es el compuesto estudiado y, lo opuesto, 
entre más alto sea el valor LD50, más baja es la toxicidad. 
 
Con respecto a la toxicidad de los PCB se puede apreciar que la LD50 presenta valores 
muy altos, esto debido a que los efectos tóxicos producidos por los PCB son de carácter 
crónico y para lograr observar efectos adversos, en corto tiempo, las dosis suministradas 
a los sujetos de prueba deben ser altas. 
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1.6 Validación de la metodología analítica 
La validación de una metodología analítica está definida según el Vocabulario 
Internacional de Metrología VIM (2012) (metrología, 2012) como una “verificación de que 
los requisitos especificados son adecuados para un uso previsto”, en otras palabras, es 
el proceso por el cual se demuestra que los procedimientos analíticos son aptos para el 
uso que se ha propuesto. 
 
En consecuencia, el objetivo de la validación de un procedimiento analítico es demostrar 
que es apto para realizar las mediciones requeridas. 
1.6.1 Especificidad/selectividad 
La selectividad se define como el grado en el que una metodología puede ser utilizado 
para determinar analitos particulares en mezclas o matrices sin interferencias de otros 
componentes de comportamiento similar (Quattrocchi, Abelaira, & Laba, 1992). Este 
parámetro mide la capacidad del método de producir extractos sobre los cuales se puede 
realizar la determinación de los analitos sin interferencias de la matriz. 
1.6.2 Linealidad 
Se define como la capacidad de la metodología de obtener resultados de prueba que 
sean directamente proporcionales a la concentración de analito en la muestra 
(Quattrocchi et al., 1992). 
 
Para la cuantificación se empleó el método del estándar interno adicionado antes de la 
inyección en el sistema cromatográfico, este método consiste en añadir la misma 
concentración de un compuesto patrón al extracto de los niveles de la curva y a las 
muestras antes de la inyección, para obtener la relación área compuesto/área estándar 
interno y de esta manera obtener la corrección de igual forma para todos los resultados. 
 
El compuesto propuesto como estándar interno debe cumplir con los siguientes 
requisitos: 
 
 Debe tener una señal completamente resuelta de los compuestos a analizar. 
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 En el cromatograma debe estar situado en las proximidades de los picos de 
interés. 
 Debe tener un comportamiento similar al de los compuestos a cuantificar. 
 No debe estar presente en las muestras a analizar. 
 Debe ser químicamente estable frente a los compuestos de la matriz y a las 
condiciones del análisis cromatográfico (ATSDR, 2000). 
1.6.3 Precisión (repetibilidad) 
Se define como la proximidad entre las indicaciones o los valores medidos obtenidos en 
mediciones repetidas de un mismo objeto, o de objetos similares, bajo condiciones de 
repetibilidad que incluyen el mismo procedimiento de medida, los mismos operadores, el 
mismo sistema de medida, las mismas condiciones de operación y el mismo lugar en un 
periodo corto de tiempo (Quattrocchi et al., 1992). 
1.6.4 Precisión intermedia 
Está definida como la precisión de medida bajo un conjunto de condiciones que incluye el 
mismo procedimiento de medición, el mismo lugar y mediciones repetidas del mismo 
objeto u objetos similares durante un periodo amplio de tiempo (Quattrocchi et al., 1992). 
1.6.5 Porcentaje de recuperación 
Se define como la diferencia, en porcentaje, que se obtiene al analizar una muestra 
blanco que ha sido fortificada con una concentración conocida de analito y el resultado 
experimental luego de analizar la muestra con la metodología propuesta (Ambrus & 
Fajgelj, 2000).  
1.6.6 Evaluación de la exactitud 
Para evaluar la exactitud se realizó el análisis de un Material de Referencia Certificado 
(MRC) definido como  un material suficientemente homogéneo y estable con respecto a 
propiedades especificadas, establecido como apto para su uso previsto en una medición 
o en un examen de propiedades cualitativas acompañado por la documentación emitida 
por un organismo autorizado, que proporciona uno o varios valores de propiedades 
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especificadas, con incertidumbres y trazabilidades asociadas, empleando procedimientos 
válidos (Safety, 2017). 
1.6.7 Límite de detección 
Está definido como la concentración más pequeña de analito en una muestra que origina 
una señal que puede diferenciarse estadísticamente de un blanco, pero no 
necesariamente cuantificada con un valor exacto (Morillas, 2016). 
 
Se calcula siguiendo los lineamientos descritos por el método de la EPA (EPA, 1993). 
Este método se compone de los siguientes pasos: 
 Estimar la relación señal ruido en blancos de matriz, en los rangos de tiempo 
donde se presentan las señales de los analitos de interés.  
 Calcular el promedio de los valores de  las relaciones señal/ruido. 
 Multiplicar por tres. 
 Hallar la equivalencia del valor obtenido con una concentración conocida. 
 Determinar si la concentración inyectada se diferencia del ruido, para considerarla 
como el límite de detección. 
1.6.8 Límite de cuantificación 
Está definido como la  mínima cantidad que se puede determinar con precisión y 
exactitud, reportado en las unidades finales en las cuales se expresa el resultado del 
análisis (Morillas, 2016).   
 
Se calcula siguiendo los lineamientos descritos por el método de la EPA al igual que el 
limite de detección excepto que se multiplica por 10 en lugar de tres (EPA, 1993). 
1.6.9 Repetibilidad del límite de cuantificación 
Es la evaluación de la precisión como repetibilidad del límite de cuantificación de la 
metodología.  
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1.6.10 Efecto matriz 
Es la influencia de uno o más compuestos co-extraidos de la muestra sobre la medición  
de la concentración del analito. Se observa como un aumento o una disminución de la 
respuesta del detector comparado con la respuesta producida por las soluciones en 
solvente del analito (Miller & Miller, 2000). 
 
En el análisis de este tipo de compuestos mediante cromatografía de gases se 
encuentran variaciones en la respuesta, inducidas por componentes de la matriz y se 
caracterizan por aumentar la señal cromatográfica de los compuestos evaluados. Una de 
las principales causas del efecto matriz se puede asignar a los sitios activos 
específicamente presentes en el inyector, y que son responsables de la adsorción y/o 
descomposición térmica de ciertos analitos. Estos sitios activos se pueden  atribuir a 
impurezas de metales o grupos silanol, que se encuentran en las superficies de la 
columna y del vaporizador. La presencia del efecto matriz se evidencia al comparar la 
respuesta cromatográfica de un analito en solvente con la respuesta del mismo analito en 
extracto de matriz (Ahumada & Dallos, 2010). 
 
Para el cálculo se empleó la ecuación (1-2) 
 
%𝐸𝑀 = | (𝑟𝑒𝑠𝑝𝑢𝑒𝑠𝑡𝑎 𝑒𝑛
𝑚𝑎𝑡𝑟𝑖𝑧
𝑟𝑒𝑠𝑝𝑢𝑒𝑠𝑡𝑎
𝑒𝑛 𝑠𝑜𝑙𝑣𝑒𝑛𝑡𝑒) ∗ 100|………………………………………………….(1-2) 
1.6.11Robustez 
Está definida como la medida de la capacidad de un procedimiento analítico de 
permanecer inafectado por pequeñas, pero deliberadas variaciones en los parámetros 
del método y provee una indicación de su fiabilidad en condiciones de uso normales.  
 
En la aplicación de cualquier metodología, se tienen parámetros que si no se realizan con 
algún grado de control, se tendrán efectos significativos en su desempeño e incluso 
puede resultar que la metodología no funcione. Estos parámetros deben ser 
identificados, con el propósito de efectuar un control efectivo.  
 
Para definir si un parámetro tiene influencia significativa sobre el resultado, se compara la 
diferencia obtenida para el cambio efectuado sobre ese parámetro y el producto de la 
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desviación estándar del estudio de repetibilidad por la raíz cuadrada de dos, (S*raíz (2)), 
si el valor absoluto de la diferencia es mayor entonces el resultado se ve  afectado por la 
variación del parámetro (Quattrocchi et al., 1992). 
1.6.12Estabilidad de los analitos en extracto de matriz 
Se midió la capacidad del método de generar extractos de matriz fortificados que 








Se utilizó Florisil® grado reactivo analítico (60-100 mesh) JT Baker (USA). El Florisil® se 
activó previamente a su uso por 16 horas a 130°C y luego se desactivó adicionando agua 
al 2% p/p. 
2.2 Solventes 
Los solventes usados fueron: 
Metanol grado cromatográfico, JT Baker (USA), hexano grado cromatográfico, JT Baker 
(USA) e isooctano, grado analítico JT Baker (USA). 
2.3 Estándares de  PCB 
Los estándares de PCB que se emplearon fueron obtenidos de Dr. Erhenstorfer 
(Augsburgo, Alemania). 
 
Tabla 2-1:Pureza de los estándares. 
Compuesto Pureza (%) 
PCB 28 99 
PCB 52 99 
PCB 101 99 
PCB 118 99 
PCB 138 99 
PCB 153 99 
PCB 180 99 
2,2',4,5',6-Pentaclorobifenilo (PCB 103) 99 
2,4,5,6-tetracloro-m-xileno 99 
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2.4 Gases 
Los gases empleados en el análisis cromatográfico fueron: 
 
Aire sintético seco: 20% O2 y 80% N2, nitrógeno ultra alta pureza (grado 5.0) y nitrógeno 
alta pureza (grado 3,5). 
2.5 Equipos 
Los equipos empleados fueron: 
  
Cromatógrafo de gases HP6890+ Agilent Technologies equipado con: 
 
 Inyector automático HP 7683, Agilent Technologies® (Palo Alto, CA, EUA) jeringa 
de 10 µL, volumen de inyección 2 µL. 
 Inyección Split/Splitless, liner de 2 mm d.i. capacidad 250 µL, pulso de presión de 
65 psi durante 0,8 min.; flujo de purga 40 mL/min, apertura de válvula de venteo a 
0,60 min. 
 Pre columna capilar sin fase estacionaria (1,0 m x 0,25 mm d.i.). 
 Columna capilar HP- 5 (30 m x 0,25 mm d.i. x 0,25 µm). Presión 14,2 psi. Flujo 
nitrógeno 3,6 mL/min. 
 Divisor de flujo de vidrio silanizado en forma de “Y” 
 Detector µ-ECD 63Ni. Temperatura: 310 °C; flujo de gas auxiliar (nitrógeno) de 10 
mL/min. 
 Rampa del horno: 50 °C; 30 °C/min hasta 245 °C; 6 °C/min hasta 280 °C; 
280 °C sostenido por 4 minutos. 
 
Evaporador rotatorio Büchi R-114. 
Bomba de vacío KnF neuberger D79112. 
Transferpipetas Brand (05-10 µL, 10-100 µL, 100-1000 µL). 
Agitador rotatorio Heidolph Reax. 
Centrífuga refrigerada Thermo Sorvall ST 16R. 
 
Cromatógrafo de gases Agilent Technologies 7890A equipado con: 
 Inyector automático HP 7683B Agilent Technologies® (Palo Alto, CA, EUA) 
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 Inyección Split/Splitless, liner de 2 mm d.i. capacidad 250 µL; Temperatura: 260 
°C; pulso de presión 65 psi durante 0,8 minutos. 
 Pre columna capilar sin fase estacionaria (1,0 m x 0,25 mm d.i.)  
 Columna capilar HPMS- 5 (30 m x 0,25 mm d.i. x 0,25 µm): flujo nitrógeno 1,64 
mL/min, presión 14 psi. 
 Rampa del horno: 50 °C; 30 °C/min hasta 245 °C; 6 °C/min hasta 280 °C; 280 °C 
sostenido por 5 min. 
 Detector de espectrometría de masas HP 5975C, fuente de ionización por EI a 
250 °C, energía de electrones a 70 eV, método de adquisición SIM. Los iones 
seleccionados se muestran en la tabla 2-2 con sus respectivos tiempos de 
retención. 
 
Tabla 2-2:Iones seleccionados para confirmación por cromatografía de gases acoplada a 
espectrometría de masas. 
Compuesto 
Tiempo de retención 
(min) 
Iones (m/z) 
PCB 28 7,993 255,9, 257,9, 186, 150 
PCB 52 8,342 291,9, 289,9, 293,9, 219,9 
PCB 101 9,372 325,9, 323,9, 327,9, 253,9 
PCB 118 10,267 325,8, 327,8, 253,9, 255,9 
PCB 153 10,594 359,9, 361,8, 357,9, 289,8 
PCB 138 11,077 359,8, 361,8, 289,8, 287,8 





3.1 Selección de los PCB 
Teniendo en cuenta que la cantidad máxima permisible de PCB en alimentos, está 
establecida por la EFSA como la suma de las concentraciones de los PCB (28, 52, 101, 
138, 153 y 180), se determina que los compuestos a analizar son estos 6 PCB. 
3.2 Análisis de PCB por cromatografía de gases 
3.2.1Preparación de soluciones 
Se prepararon soluciones patrón de cada uno de los PCB a concentraciones de 200 
µg/ml a partir de los estándares de referencia en isooctano. A partir de cada solución 
patrón se preparó una mezcla a concentración de 1 µg/ml de cada analito en isooctano. 
 
Como control de calidad del método se empleó el PCB 103 (2,2', 4,5’,6-
Pentaclorobifenilo) a una concentración de 50 ng/ml. 
 
Como estándar interno se utilizó el 2, 4, 5,6-tetracloro-m-xileno a una concentración de 7 
µg/ml. Esta concentración se estableció teniendo en cuenta la respuesta del compuesto 
en relación con la respuesta de los PCB analizados. 
3.2.2Establecimiento de la metodología de análisis 
Para la determinación analítica se tomó como base los estudios publicados por  Hassine, 
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La Figura 3-1 muestra el procedimiento de extracción y limpieza.  
 
Figura 3-1:Procedimiento de extracción y limpieza 
 
Con el tamaño de muestra seleccionado es posible realizar la determinación de los PCB 
de interés, debido a que al analizar este volumen se logra la suficiente sensibilidad para 
cuantificar la concentración de 40 ng/ g de grasa, que es el valor establecido como límite 
máximo permitido por la EFSA para la sumatoria de los PCB de interés.  
 
Al usar este tamaño de muestra (10 ml), el volumen de hexano requerido para la 
extracción en relación 1:1 es bajo y adicionalmente este solvente no presenta riesgos 
toxicológicos como los mostrados por el diclorometano o el tetracloruro de carbono. 
 
La adición de metanol tiene como propósito la precipitación de las proteínas contenidas 
en la leche y adicionalmente facilitar la separación de fases, permitiendo que la 
recuperación de solvente sea más eficiente. 
10 ml de muestra 
adicion de 31,3 μl 
de surrogado 
reposar por 20 
minutos 
adicion de 10 ml 
de metanol 
agitacion por 10 
min en agitador 
rotatorio a máxima 
velocidad 
adicion de 10 ml 
de hexano 
agitacion por 20 
min en agitador 
rotatorio a maxima 
velocidad  
centrifugacion por 
5 min a 8500 rpm 
toma de la fase 
orgánica  
adición de 10 ml 
de hexano 
agitacion por 15 
min en agitador 
rotatorio a máxima 
velocidad 
centrifugacion por 
5 min a 8500 rpm 
toma de la fase 
orgánica  





con 12 g de  Florisil 
desactivado al 2% y 
acondicionado con 
36 ml de hexano  
añadir extracto  
concentrado y  




eluido hasta casi 
sequedad 
llevar a sequedad 
con gas nitrógeno 
adicionar 10 μl de 
estandar interno 
llevar a sequedad 
con gas nitrógeno 
adicionar 500 μl 
de hexano 
transferir los 500 
μl a un vial de 2 ml  
 inyección en el 
CG μECD 
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3.3 Análisis cromatográfico 
3.3.1Condiciones instrumentales  
Las condiciones instrumentales empleadas fueron tomadas de estudios anteriores 
realizados en el grupo de investigación (plaguicidas, 2015) En las condiciones iniciales la 
temperatura del inyector era de 200 °C y por resultados encontrados en literatura Ximena 
R y colaboradores (Rojas-Squella et al., 2013) se modificó la temperatura de inyección a 
250 °C con el propósito de obtener mayor volatilización y en consecuencia mayor 
respuesta de los analitos. 
3.4 Validación de la metodología analítica 
La metodología de análisis (figura 3) se validó utilizando la mezcla de PCB en extracto de 
matriz, el análisis cromatográfico se realizó bajo las condiciones instrumentales descritas 
previamente y se siguieron los lineamientos del documento Guidance document on 
analytical quality control and method validation procedures for pesticides residues 
analysis in food and feed SANTE/11813/2017 (Safety, 2017). 
 
Los parámetros de desempeño evaluados fueron los siguientes: 
3.4.1 Especificidad/selectividad 
Para la evaluación de la especificidad/selectividad se obtuvieron dos extractos por medio 
del análisis de una muestra blanco y a uno de los extractos se le añadieron los PCB a 
evaluar en una concentración de 10 ng/ml. 
3.4.2Linealidad 
Se determinó mediante pruebas estadísticas para intercepto, pendiente y coeficiente de 
correlación. Adicionalmente, se utilizó una evaluación ANOVA para la regresión. Para 
cada nivel en la curva se realizaron tres replicas. 
 
Para la cuantificación se empleó el método del estándar interno adicionado antes de la 
inyección en el sistema cromatográfico, esto con el propósito de compensar cualquier 
variación debida al proceso de inyección. 
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El compuesto adicionado como estándar interno fue el 2, 4, 5,6-tetracloro-m-xileno a 
concentración de 7 µg/mL, y cumple todos los requisitos previamente establecidos. 
3.4.3Precisión (repetibilidad) 
Se evaluó como coeficiente de variación en porcentaje para los niveles 1, 3 y 5 de la 
curva de calibración con cuatro réplicas de ensayos de recuperación en un mismo día. 
3.4.4Precisión intermedia 
Se evaluó como coeficiente de variación en porcentaje para los niveles 1, 3 y 5 de la 
curva de calibración con dos réplicas de ensayos de recuperación durante tres días 
diferentes. 
3.4.5Porcentaje de recuperación 
Se determinó mediante el análisis de blancos fortificados para los niveles 1, 3 y 5 de la 
curva de calibración con 4 réplicas en un mismo día.  
3.4.6Evaluación de la exactitud 
El Material de referencia certificado analizado está identificado como BCR 450 producido 
por el Institute for Reference Materials and Measurements del European Commission 
Joint Research Centre. 
3.4.7Límite de detección 
El límite de detección se determinó con los lineamientos descritos por el método de la 
EPA (EPA, 1993). 
3.4.8Límite de cuantificación 
El límite de cuantificación se determinó con los lineamientos descritos por el método de la 
EPA (EPA, 1993). 
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3.4.9Repetibilidad del límite de cuantificación 
Se evaluó como coeficiente de variación, en porcentaje, para cuatro réplicas del límite de 
cuantificación, que coincide con el nivel uno de la curva de calibración. 
3.4.10Porcentaje de recuperación del límite de cuantificación 
Se determinó mediante el análisis de blancos fortificados al límite de cuantificación de la 
metodología. Se analizaron cuatro réplicas, que coinciden con el nivel uno de la curva de 
calibración. 
3.4.11Efecto matriz 
Se determinó a través del cálculo de porcentaje de efecto matriz, dividiendo la respuesta 
en extracto de matriz por la respuesta del analito en solvente y multiplicando este 
cociente por 100. 
3.4.12Robustez 
Esta prueba se realizó siguiendo el modelo de Youden y Steiner (Quattrocchi et al., 1992) 
con ocho experimentos y siete variables. 
3.4.13Estabilidad de los analitos en extracto de matriz 
La estabilidad se determinó mediante la comparación del resultado del análisis de 
blancos fortificados con 50 ng/ml de PCB y posteriormente almacenados a -20 °C. La 
comparación se realizó entre resultados de análisis, expresados en concentración, 
obtenidos el mismo día de la preparación de las muestras (tomados como día 1), y 
resultados obtenidos a los dos meses y a los 5 meses de la preparación de las muestras. 
3.5 Análisis de muestras  
Con la metodología validada se realizó el análisis de 100 muestras de leche cruda 
provenientes de diferentes regiones con producción lechera del país.  
 
Se tomaron 100 muestras en frascos de vidrio y fueron recolectadas por personal del 
INVIMA y del ICA de tanques de enfriamiento y cantinas directamente en las fincas, los 
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volúmenes estuvieron en un rango de 30 a 500 ml. Una vez tomadas se mantuvieron a -
20 °C hasta su análisis. 
Las muestras analizadas se tomaron usando el método de conglomerados con selección 
aleatoria simple, en los departamentos de Cundinamarca, Meta, Santander, Huila, 
Caquetá, Cauca, Magdalena, Vaupés, Risaralda y Valle. El número de muestras que se 
tomaron en cada departamento dependió de la producción de leche. La tabla 3-1 muestra 
la relación de muestras tomadas por departamento. 
 
Tabla 3-1:Relación de muestras analizadas por departamento. 
Departamento Numero de muestras Departamento numero de muestras 
Cundinamarca 32 Cauca 6 
Meta 17 Magdalena 6 
Santander 16 Vaupés 4 
Huila 10 Risaralda 2 
Caquetá 6 Valle 1 
3.5.1Controles de calidad analíticos 
Como controles de calidad analíticos se emplearon dos controles: 
 Adición de un estándar surrogado  
Consistió en la adición de PCB 103 a cada muestra a analizar a una concentración de 50 
ng/ml para evaluar el proceso completo de análisis por medio del porcentaje de 
recuperación de este compuesto. El valor aceptado se encuentra en el rango de 70 a 120 
%. 
 Ensayo de recuperación de los PCB 
El análisis de ensayo de recuperación consiste en muestras de leche blanco adicionadas 
con mezcla de PCB y estándar surrogado a una concentración de 50 ng/ml 
3.6 Evaluación de la exposición dietaria 
 
Los datos de consumo y peso corporal se obtuvieron de la base de datos  de la 
encuesta nacional de situación nutricional ENSIN 2005, suministrada por el 
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Instituto Colombiano de  Bienestar Familiar (ICBF) para toda la población del país 





4. Resultados y discusión de resultados 
4.1 Validación del método analítico 
4.1.1 Especificidad/selectividad 
A uno de los dos extractos obtenidos mediante la aplicación de la metodología de 
análisis, se le añadieron los PCB a evaluar a una concentración de 10 ng/ml y se 
inyectaron en el cromatógrafo de gases para determinar si había señales que interfirieran 
con los analitos de interés.  
 
En la figura 4-1 se muestra un cromatograma correspondiente a un blanco de matriz 
(cromatograma azul) y un cromatograma al nivel 2 de la curva de calibración en matriz 
con una concentración de  10 ng/mL (cromatograma rojo).  
 
Figura 4-1:Cromatograma de especificidad y selectividad. 
 
Se puede apreciar que para cada uno de los tiempos de retención de cada compuesto 
mostrado en el nivel (cromatograma rojo), el blanco de matriz (cromatograma azul) no 
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presenta ningún tipo de señal que pudiera interferir con la determinación de los analitos 
de interés. También las señales están separadas con una resolución mayor a 1,5. Por lo 
cual se puede afirmar que el método es específico y selectivo 
4.1.2Linealidad 
Se prepararon curvas de calibración en matriz blanco de leche compuesta por cinco 
niveles de concentración para cada compuesto  como lo muestra la tabla 4-1. 
 
Tabla 4-1:Concentración de cada compuesto en las curvas de calibración. 










Esta curva se inyectó por triplicado en el cromatógrafo de gases. Se evaluaron 
estadísticamente el intercepto, la pendiente, la correlación y regresión entre la respuesta 
y la concentración. Los criterios de aceptación se describen en la tabla 4-2. 
 
Tabla 4-2:Criterios de aceptación para la linealidad. 
Parámetro Aceptación 
Pendiente  Hipótesis nula: Ho:β=0 
Hipótesis alterna: Ho:β≠0 
La pendiente es estadísticamente diferente de cero. Evaluada 
mediante prueba t-Student. 
Intercepto  Hipótesis nula: Ho:α=0 
Hipótesis alterna: Ho: α≠0 
El intercepto es estadísticamente igual a cero. Evaluado mediante 
prueba t-Student. 
Correlación entre X y Y  Hipótesis nula: Ho:ρ=0 
Hipótesis alterna: Ho: ρ≠0 
Existe correlación entre la respuesta y la concentración. Evaluada 
mediante prueba t-Student. 
Regresión entre X y Y  Existe regresión lineal entre la respuesta y la concentración. 
Evaluada mediante prueba Anova 
 
Los resultados para la evaluación de la linealidad se muestran en la tabla 4-3 y en la 
Figura 4-2 se muestran los resultados para la curva de calibración del PCB 28 en 
extracto de matriz.  
Capítulo 4 45 
 
 
Tabla 4-3: Resultados de la evaluación estadística de linealidad. 





PCB 28 0,002157 Rechazada 0,017126 Rechazada 0,982852 Rechazada 3096 Rechazada 
PCB 52 0,001353 Rechazada 0,003332 Aceptada 0,973418 Rechazada 1562 Rechazada 
PCB 101 0,001820 Rechazada 0,005530 Aceptada 0,942024 Rechazada 843 Rechazada 
PCB 118 0,002461 Rechazada 0,006943 Aceptada 0,971579 Rechazada 13711 Rechazada 
PCB 138 0,003066 Rechazada 0,007945 Aceptada 0,976185 Rechazada 5527 Rechazada 
PCB 153 0,002262 Rechazada 0,008176 Aceptada 0,973395 Rechazada 5295 Rechazada 
PCB 180 0,003569 Rechazada 0,009777 Aceptada 0,975874 Rechazada 2176 Rechazada 
 
La figura 4-2 muestra la curva de calibración para el PCB 28, en conjunto con la ecuación 
de la recta y el coeficiente de correlación. 
 
Figura 4-2:Curva de calibración del PCB 28 en extracto de matriz. 
 
La tabla 4-3 muestra que el criterio de aceptación de la pendiente se cumple para todos 
los PCB, ya que se rechaza la Hipótesis Ho: β=0, confirmando que existe una relación 
directamente proporcional entre las variables concentración de analito y relación de área 
compuesto / área de estándar interno para todos los PCB evaluados. 
En la misma tabla 4-3 se muestra que el criterio de aceptación relacionado a que el  
intercepto sea estadísticamente igual a cero se cumple para los PCB, 52, 101, 118, 138 y 
180 ya que se acepta la hipótesis Ho: α=0. Para el PCB 28 no se cumple que el 
y = 0,0022x + 0,0171 
























Relación área PCB/área E.I. 
Curva de calibración PCB 28  
46 Evaluación de la contaminación por PCB en leche cruda 
 
intercepto es estadísticamente igual a cero, la hipótesis Ho: α=0 resultó rechazada, por 
lo que es necesario usar la ecuación de linealidad y = a + mb para obtener resultados en 
los análisis a realizar. 
 
El criterio de aceptación de correlación entre X y Y se cumple para todos los PCB. La 
hipótesis Ho: ρ= 0 resultó rechazada, esto significa que hay correlación entre la 
respuesta y la concentración, ratificando el resultado de relación entre variables hallado 
con el estadístico de pendiente. 
 
En la misma tabla se muestra que el criterio de aceptación de regresión entre X y Y se 
cumple para todos los PCB, esto significa que hay regresión lineal entre la respuesta y la 
concentración es decir, los datos se ajustan al modelo de regresión lineal. 
 
Las figuras 4-3 y 4-4 ilustran la relación de respuestas para todos los PCB en los cinco 
niveles de la curva de calibración.  
 
Figura 4-3:Relación de respuestas para el nivel 1 (2 ng/ml) (cromatograma azul) y nivel 2 con 
concentración de (10 ng/ml) de la curva de calibración (cromatograma rojo).  
 
Figura 4-4: Relación de respuestas para el nivel 3 (50 ng/ml) (cromatograma verde), nivel 4 (80 
ng/ml) (cromatograma azul) y nivel 5 (110 ng/ml) (cromatograma rojo) de la curva de calibración. 




Se analizaron siete réplicas de ensayos de recuperación en un mismo día, bajo las 
mismas condiciones y por el mismo analista a tres concentraciones de las curvas de 
calibración. Las concentraciones evaluadas fueron 2 ng/ml, 50 ng/ml y 110 ng/ml, 
correspondientes a los niveles 1, 3 y 5 de la curva de calibración. Los resultados de la 
evaluación, expresados como coeficiente de variación (CV, %) se muestran en la tabla 4-
4.  
 
Tabla 4-4:Resultados de precisión (repetibilidad) 
 Compuesto CV (%) Nivel 1  CV (%) Nivel 3  CV (%) Nivel 5 
PCB 28 7,7 10,8 14,9 
PCB 52 6,9 9,4 9,5 
PCB 101 8,9 4,4 2,1 
PCB 118 17,5 7,6 4,7 
PCB 153 10,1 2,5 4,8 
PCB 138 8,1 5,0 3,2 
PCB 180 8,1 2,6 7,8 
 
Los resultados muestran que el método tiene coeficientes de variación menores al 20% 
que es el valor usado como criterio de aceptación por la guía SANTE/11813/2017 para 
extractos en matriz. Esto indica que el método es preciso bajo condiciones de 
repetibilidad. 
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4.1.4 Precisión intermedia 
Se analizaron dos réplicas de ensayos de recuperación con el mismo analista y los 
mismos equipos durante tres días diferentes. Las concentraciones evaluadas fueron 2 
ng/ml, 50 ng/ml y 110 ng/ml, correspondientes a los niveles 1, 3 y 5 de la curva de 
calibración. Los resultados de la evaluación, expresados como coeficiente de variación 
(CV, %) se muestran en la tabla 4-5. 
 
Tabla 4-5:Resultados de precisión intermedia.  
 Compuestos CV (%) Nivel 1  CV (%) Nivel 3  CV (%) Nivel 5 
PCB 28 8,0 16,2 16,2 
PCB 52 6,3 12,2 10,9 
PCB 101 8,7 6,9 4,4 
PCB 118 8,7 5,9 5,8 
PCB 153 4,3 5,9 4,7 
PCB 138 6,4 5,1 6,6 
PCB 180 8,4 4,4 5,0 
 
Los resultados de la tabla muestran que el método tiene coeficientes de variación 
menores al 20% que es el valor usado como criterio de aceptación por la guía 
SANTE/11813/2017 (Safety, 2017) para extractos en matriz. Esto indica que el método 
es preciso para ser ejecutado como método de rutina. 
4.1.5Porcentaje de recuperación 
Se fortificaron muestras de leche blanco (7 réplicas) a tres concentraciones de la curva 
de calibración 2 ng/mL, 50 ng/mL y 110 ng/mL, correspondientes a los niveles 1,3 y 5 de 
la curva de calibración. La tabla 4-6 muestra el promedio de los porcentajes de 
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% R N1 % R N3 % R N5 
%R independiente 
del nivel 
PCB 28 108,0 126,0 102,0 106,7 
PCB 52 106,1 111,0 93,4 98,1 
PCB 101 115,2 87,6 100,0 100,6 
PCB 118 87,7 96,0 94,9 92,6 
PCB 153 103,2 91,6 94,3 97,1 
PCB 138 97,6 82,8 99,1 93,2 
PCB 180 104,8 81,2 103,5 94,6 
 
El criterio de aceptación dado por la guía SANTE/11813/2017 es que el porcentaje de 
recuperación debe encontrarse entre el 70 y el 120%,  mínimo para el 80% de los 
compuestos del alcance de la metodología. Como se muestra en la tabla 9 los 
porcentajes de recuperación se encuentran entre 81,2 y 115,2 indicando que se cumple 
el criterio de aceptación. 
 
Adicionalmente se realizó una prueba estadística de Cochran para determinar que el 
nivel de concentración no afecta la variabilidad de los resultados para cada uno de los 
compuestos. Las hipótesis planteadas se muestran a continuación: 
  
H0 = El nivel de concentración no afecta la variabilidad en el porcentaje de recuperación  
H1 = El nivel de concentración afecta la variabilidad en el porcentaje de recuperación  
 
Tabla 4-7:Resultado para la evaluación de variabilidad por concentración. 
Compuestos G. Calculado G. Tabulado N= 6 
PCB 28 0,556 
0,707 
Nivel de confianza 
95% 
PCB 52 0,505 
PCB 101 0,670 
PCB 118 0,549 
PCB 153 0,390 
PCB 138 0,452 
PCB 180 0,679 
 
Puesto que Gcalculado < Gtabulado, se acepta la hipótesis nula H0. 
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Por tanto, se concluye que el nivel de concentración no afecta la variabilidad en el 
porcentaje de recuperación y en consecuencia se puede reportar un valor de porcentaje 
de recuperación con un nivel de confianza del 95%, independiente de la concentración 
del nivel para cada compuesto. 
4.1.6Análisis de material de referencia certificado 
Para la verificación de la exactitud del método se realizó el análisis de un material de 
referencia certificado 4 veces, identificado como MRC BRC 450, consistente en leche en 
polvo adicionada con los PCB 52, 118, 153 y 180. 
 
La muestra se pesó y se reconstituyó con agua caliente de tal manera que se obtuvo la 
concentración de PCB mostrada en la tabla 4-8 como valor de referencia para la 
evaluación luego del análisis. 
 
























PCB 52 1,16  0,81 0,82 1,15 1,14 0,98 15,5 19,5 
PCB 118 3,30 2,61 2,55 2,56 2,50 2,55 22,6 1,70 
PCB 153 19,00 16,53 16,55 15,34 16,40 16,21 14,7 3,60 
PCB 180 11,00 10,44 9,23 10,70 10,73 10,28 6,6 6,90 
 
Los resultados muestran que la metodología presenta coeficientes de variación menores 
a 20% para los PCB evaluados, demostrando que la metodología es precisa y el error 
relativo es menor al 30% establecido por la guía SANTE/11813/2017 como criterio de 
aceptación, con lo cual se demuestra que la metodología es veraz. 
 
Como control de calidad del método, se analizó un ensayo de recuperación en conjunto 
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La tabla 4-9 muestra los resultados para el ensayo de recuperación 
 
Tabla 4-9:Resultado para el ensayo de recuperación analizado en conjunto con el material de 
referencia certificado. 
 
Compuestos Ensayo de recuperación % 
PCB 28 93,9 PCB 101 93,1 PCB 138 99,8 
PCB 52 93,2 PCB 118 94,2 PCB 180 97,7 
PCB 103 97,8 PCB 153 99,8 
   
Los porcentajes de recuperación mostrados están de acuerdo con los porcentajes de 
recuperación que se obtuvieron en la validación de la metodología. 
 
La tabla 4-10 muestra los resultados del control de calidad surrogado PCB 103 
adicionado a cada muestra del material de referencia certificado BCR 450. 
 
Tabla 4-10:Resultados para el control de calidad surrogado PCB 103. 
Compuesto % Rec. Surrogado 
Análisis 1 
% Rec. Surrogado 
Análisis 2 
% Rec. Surrogado 
Análisis 3 
% Rec. Surrogado 
Análisis 4 
PCB 103 103,9 96,3 93,1 92,5 
 
El control de calidad surrogado PCB 103 para todos los cuatro análisis realizados se 
encuentra entre 70 y 120% el cual es el rango de valor aceptado.  
 
Los resultados para el ensayo de recuperación y para el control de calidad surrogado 
PCB 103 están dentro de los rangos de aceptación indicando que los resultados del 
análisis del material de referencia BCR 450 son confiables.   
4.1.7Límite de detección 
Se prepararon dos extractos de matriz blanco y se siguieron los pasos del método de la 
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Tabla 4-11:Valores determinados del límite de detección instrumental y de la metodología. 
 Compuestos 
Valor instrumental Valor para la metodología 
Límite de detección ng/ml en 
extracto de matriz 
Límite de detección ng/g* 
PCB 28 0,94 1,63 
PCB 52 1,01 1,77 
PCB 101 0,98 1,71 
PCB 118 1,08 1,88 
PCB 153 1,03 1,79 
PCB 138 1,06 1,85 
PCB 180 1,06 1,85 
*ng/g grasa= nanogramos de analito por g de grasa. 
Los resultados muestran que la concentración mínima que se puede diferenciar del ruido 
de manera instrumental corresponde a 1 ng/ml  para todos los PCB evaluados y que para 
la metodología los valores de límite de detección se encuentran en el rango de 1,63 a 
1,88 ng/g de grasa.  
4.1.8Límite de cuantificación 
Se prepararon dos extractos de matriz blanco y se siguieron los pasos del método de la 
EPA. excepto que el promedio de la relación señal ruido se multiplica por 10. 
 
Los resultados se anotan en la tabla 4-12.  
 
Tabla 4-12:Valores determinados del Límite de cuantificación de la metodología. 
Compuestos 
Valor instrumental Valor para la metodología 
Límite de cuantificación ng/mL 
en extracto de matriz 
Ímite de cuantificación 
(ng/g)* 
PCB 28 1,87 3,26 
PCB 52 2,03 3,53 
PCB 101 1,97 3,43 
PCB 118 2,16 3,76 
PCB 153 2,06 3,59 
PCB 138 2,12 3,70 
PCB 180 2,12 3,70 
*ng/g de grasa= nanogramos de analito por g de grasa 
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Los resultados muestran que las concentraciones mínimas que se pueden determinar 
con precisión y exactitud para ésta metodología se encuentran en el rango de 3,26 a 3,76 
ng/g de grasa. 
 
Adicionalmente se obtiene que la sumatoria de estas concentraciones corresponde a 
24,97 ng/g de grasa, valor que está por debajo del valor establecido por la EFSA como 
límite máximo admisible de PCB en leche y productos lácteos de 40 ng/ g de grasa, con 
lo cual esta metodología resulta apta para la evaluación de esta concentración.   
4.1.9Precisión del límite de cuantificación 
Se analizaron cuatro réplicas del límite de cuantificación, que coincide con el nivel uno de 
la curva de calibración a concentración de 2 ng/ml. Se muestran los resultados en la tabla 
4-13. 
 
Tabla 4-13:Valores de precisión para el LC. 
Compuesto  CV % Compuesto  CV % CV 
% 
PCB 28 6,9 PCB 118 7,7 
PCB 52 9,3 PCB 153 6,4 
PCB 101 19,7 PCB 138 2,9 
PCB 103 9,0 PCB 180 11,6 
 
Los resultados muestran que el método tiene coeficientes de variación menores al 20% 
que es el valor usado como criterio de aceptación por la guía SANTE/11813/2017. Por 
tanto la evaluación del límite de cuantificación es precisa en condiciones de repetibilidad. 
4.1.10Porcentaje de recuperación del límite de cuantificación 
Se analizaron cuatro réplicas del límite de cuantificación, que coincide con el nivel uno de 
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Tabla 4-14:Valores de porcentaje de recuperación para el Límite de Cuantificación. 
 Nivel 1 % R1 % R2 % R3 % R4 % Rec promedio 
PCB 28 117,4 102,4 112,5 101,2 110,8 
PCB 52 96,8 95,5 112,5 114,5 101,6 
PCB 101 99,8 100,4 116,6 123,2 105,6 
PCB 118 82,5 95,1 94,0 68,5 90,5 
PCB 153 94,8 95,1 105,8 96,6 98,6 
PCB 138 94,8 93,5 98,8 82,2 95,7 
PCB 180 86,9 106,3 107,8 117,4 100,4 
PCB 103 99,6 131,5 91,4 117,2 107,5 
 
El criterio de aceptación dado por la guía SANTE/11813/2017 es que el porcentaje de 
recuperación debe encontrarse entre el 70 y el 120 %. Como se muestra en la tabla 4-14 
los porcentajes de recuperación se encuentran entre 90,5 y 110,8 indicando que se 
cumple el criterio de aceptación. 
4.1.11Efecto matriz 
El efecto matriz se evaluó a los niveles 1, 3 y 5 de la curva de calibración. Para ello se 
inyectaron los niveles 1, 3 y 5 por triplicado preparados en solvente y en blanco de 
matriz.  
 
Los resultados se muestran en la tabla 4-15. 
 
Tabla 4-15:Valores de % efecto matriz 
Compuesto %EM N1 %EM N3 %EM N5 
PCB 28 29,0 3,9 25,9 
PCB 52 28,5 6,5 31,5 
PCB 101 63,0 8,5 41,2 
PCB 118 30,7 22,1 48,0 
PCB 153 35,3 27,5 50,3 
PCB 138 37,5 27,2 49,9 
PCB 180 37,5 32,4 53,4 
 
Los resultados muestran que para todos los PCB en los niveles evaluados, el porcentaje 
de efecto matriz es mayor a 20% y teniendo en cuenta que el valor establecido como 
criterio para determinación de la existencia del efecto por la guía SANTE/11813/2017 es 
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20%, se concluye que hay efecto matriz y, en consecuencia, las curvas de calibración y 
la cuantificación se deben hacer en extracto de matriz blanco. 
4.1.12Robustez 
Para la metodología validada se seleccionaron los parámetros que se muestran en la 
tabla 4-16 por considerarse que pueden influir en los resultados.  
 
La prueba de robustez se realizó siguiendo el modelo de Youden y Steiner (Quattrocchi 
et al., 1992), que implica la realización de 8 ensayos, donde uno de los ensayos 
mantiene todas las condiciones del método sin variaciones y para los otros 7 ensayos se 
hace una variación por ensayo. 
 
Tabla 4-16: Parámetros evaluados para la robustez. 
 Parámetro Evaluado Parámetro 
Nominal 
Parámetro 
variado A/a Cantidad de metanol adicionada (ml) 10 8 
B/b Tiempo de duración primera agitación (min) 20 15 
C/c Temperatura del baño de agua (°C) 35 40 
D/d Cantidad de florisil en columna de limpieza (g) 12 10 
E/e Volumen de acondicionamiento columna (ml) 36 30 
F/f Tiempo de duración segunda agitación (min) 15 14 
G/g Volumen de elusión columna de limpieza (ml) 36 35 
  
La evaluación de los resultados obtenidos como porcentaje de recuperación se hizo 
mediante la aplicación del diseño experimental de la tabla 4-17.  
 
Tabla 4-17:Combinación de los parámetros. 
Parámetro evaluado Combinación 
 1 2 3 4 5 6 7 8 
Cantidad de metanol adicionada (ml) A A A A a a a a 
Tiempo de duración primera agitación (min) B B b b B B b B 
Temperatura del baño de agua (°C) C c C c C c C c 
Cantidad de florisil en columna de limpieza (g) D D d d d d D D 
Volumen de acondicionamiento columna (ml) E e E e e E E E 
Tiempo de duración segunda agitación (min) F f f F F f F F 
Volumen de elusión columna de limpieza (ml) G g g G g G G g 
Resultado s t u v w x y Z 
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Para evaluar el efecto de cada variación, se utilizan las ecuaciones mostradas en la 
columna cálculo de diferencia de la tabla 4-18. Los resultados para las diferencias se 
presentan en la misma tabla.  
 
Tabla 4-18:Resultados para el ensayo de robustez. 
















Cantidad de metanol 
adicionada (ml) 1/4*(s+t+u+v)-1/4(w+x+y+z) 
9,8 
5,1 3,0 3,6 2,1 0,9 0,2 
Tiempo de duración primera 
agitación (min) 1/4*(s+t+w+x)-1/4(u+v+y+z) 
6,6 
2,0 1,7 1,6 2,4 2,2 1,8 
Temperatura del baño de 
agua (°C) 1/4*(s+u+w+y)-1/4(t+v+x+z) 
8,0 
5,1 0,4 0,0 0,7 1,7 2,8 
Cantidad de florisil en 
columna de limpieza (g) 1/4*(s+t+y+z)-1/4(u+v+w+x) 
6,2 





5,0 0,9 1,1 0,7 1,7 0,8 
Tiempo de duración segunda 
agitación (min) 1/4*(s+v+w+z)-1/4(t+u+x+y) 
10,7 
13,7 5,4 3,1 3,1 0,4 1,4 
Volumen de elusión columna 
de limpieza (ml) 1/4*(s+v+x+y)-1/4(t+u+w+z) 
14,2 
11,9 1,5 2,8 0,5 0,6 2,1 
 
Desvest 13,7 10,4 3,9 7,3 2,3 4,1 2,1 
 
s*raíz (2) 19,3 14,7 5,5 10,3 3,2 5,8 2,9 
 
Los resultados mostrados en la tabla 4-18 indican que el volumen de metanol (10 ml), 
adicionado al momento de iniciar el análisis con el propósito de precipitar las proteínas, 
puede ser variado hasta 8 ml sin presentar efecto sobre los resultados, esto indica que la 
metodología es robusta a este cambio. 
 
El tiempo de agitación de 20 min establecido para la primera extracción con hexano 
puede ser variado hasta 15 min sin presentar ningún tipo de variación en los resultados lo 
que indica que la metodología es robusta con respecto a este cambio.  
 
La temperatura del baño del rotaevaporador fijada en 35 °C puede ser variada hasta 40 
°C sin que los resultados presenten alguna variación, por lo tanto la metodología es 
robusta con respecto a este cambio. 
 
La cantidad de florisil empacada en la columna de limpieza y establecida como 12 g 
puede ser variada hasta 10 g sin que los resultados presenten alguna variación, por lo 
tanto la metodología es robusta con respecto a este cambio. 
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El volumen de solvente utilizado para el acondicionamiento del florisil en la columna de 
limpieza establecido en 36 ml puede ser variado hasta 30 ml sin que los resultados 
presenten alguna variación, por lo tanto la metodología es robusta con respecto a este 
cambio.   
 
El tiempo de agitación de 15 min establecido para la segunda extracción con hexano 
puede ser variado hasta 14 min sin presentar ningún tipo de variación en los resultados lo 
que indica que la metodología es robusta con respecto a este cambio.  
 
El volumen de solvente utilizado para realizar la elusión de los compuestos de la columna 
de limpieza establecido en 36 ml puede ser variado hasta 35 ml sin que los resultados 
presenten alguna variación, por lo tanto la metodología es robusta con respecto a este 
cambio.   
4.1.13Estabilidad de analitos en muestras 
Esta prueba se realizó con el propósito de evaluar si los compuestos de interés 
presentan alguna variación en su concentración debida al tiempo de almacenamiento de 
las muestras en condiciones de congelación a -20 °C, ya que algunas muestras fueron 
previamente almacenadas hasta por 4 meses antes de su análisis en el laboratorio.  
 
Para la obtención de las muestras de análisis se realizó una fortificación sobre muestras 
de leche blanco con una mezcla de PCB a concentración de 50 ng/ml, se almacenaron 
en congelación a -20 °C y se analizaron el día  de la preparación, a los dos meses y a los 
5 meses después del día en que fueron preparadas. Se tomó como referencia (día 1), el 
resultado del análisis de la muestra al momento de la fortificación, para realizar la 
comparación. 
 
En conjunto con la muestra de estabilidad, se analizó un ensayo de recuperación y un 
blanco. A las muestras de estabilidad y de recuperación se les adicionó como control de 
calidad surrogado el compuesto PCB 103. 
 
Los resultados se muestran  en concentración (ng/mL) para los valores obtenidos luego 
del análisis y se muestran en la tabla 4-19 y en la figura 4-5. 
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Tabla 4-19: Estabilidad de los analitos. 
Compuestos 
Fecha de preparación 
13/05/2017 (ng/ml) 
Fecha primer análisis 
15/07/2017 (ng/ml) 
Fecha segundo análisis 
6/10/2017 (ng/ml) 
PCB 28 46,49 48,03 51,38 
PCB 52 49,87 49,51 47,02 
PCB 101 46,05 49,45 51,90 
PCB 118 50,59 47,60 51,49 
PCB 153 50,33 49,83 51,08 
PCB 138 51,25 50,41 50,45 
PCB 180 51,80 47,63 52,03 
 
Figura 4-5: Evaluación de estabilidad en concentración 
 
 
Los resultados muestran que el tiempo de almacenamiento de hasta 5 meses no tiene 
incidencia en los valores obtenidos de concentración luego de la aplicación de la 
metodología de análisis, por lo que las muestras se pueden almacenar hasta 5 meses sin 
presentar variaciones en los resultados. 
 
La tabla 4-20 muestra los porcentajes de recuperación de los ensayos de recuperación 
analizados en conjunto con las muestras evaluadas para estabilidad y los resultados de 
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Tabla 4-20:Porcentajes de los ensayos de recuperación y del compuesto surrogado PCB 103. 
Compuesto % Rec 1 % Rec 2 % Rec 3 
PCB 28 98,17 70,67 102,73 
PCB 52 95,77 93,49 103,12 
PCB 101 102,76 96,05 97,46 
PCB 118 98,25 72,31 97,53 
PCB 153 100,17 98,13 100,87 
PCB 138 101,23 76,94 99,69 
PCB 180 101,42 96,24 102,93 
PCB 103 108,14 94,13 95,53 
 
Los valores de recuperación para todos los PCB evaluados y del control de calidad 
surrogado PCB 103, mostrados se encuentran dentro del rango 70 a 120%, que está 
establecido como rango de aceptación, lo cual indica que los resultados son confiables. 
 
Por los valores de los controles de calidad del análisis se puede establecer que las 
variaciones en los resultados de la estabilidad están únicamente influenciadas por los 
porcentajes de recuperación de los PCB adicionados a las muestras blanco. 
4.2 Resultados del análisis de muestras 
Para las 100 muestras analizadas no se presentaron señales superiores a los límites de 
detección de la metodología, por lo tanto en estas muestras no fueron detectados 
ninguno de los PCB (28, 52, 101, 118, 138, 153, 180). 
 
Dentro de cada lote de muestras se analizó un blanco de leche y un ensayo de 
recuperación. Se adicionó el compuesto surrogado, como control de calidad, tanto en el 
ensayo de recuperación pertinente, como en  cada una de las muestras a concentración 
de 50 ng/ml.  
 
Las muestras analizadas que no cumplieron con el criterio de aceptación establecido 
para el recuperado del control de calidad surrogado PCB 103, fueron reanalizadas junto 
con un ensayo de recuperación.    
  
Los resultados de los ensayos de recuperación se muestran en las tablas 4-21 y 4-22. 
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Tabla 4-21:Resultados de los ensayos de recuperación analizados con cada lote de muestras. 
 
Tabla 4-22: Resultados de los ensayos de recuperación analizados con cada lote de muestras. 
Compuestos 
% Rec. Lote  
6 
% Rec. Lote 
7 
% Rec. Lote 
8 
% Rec. Lote 
9 
% Rec. Lote 
10 
% Rec. Lote 
11 
PCB 28 70,4 81,1 110,8 70,7 88,4 79,1 
PCB 52 93,7 95,4 114,8 93,5 80,9 84,9 
PCB 101 104,3 107,9 99,7 96,0 87,4 86,0 
PCB 118 71,5 74,5 102,7 72,3 81,8 86,9 
PCB 153 100,8 108,7 103,9 98,1 83,3 87,8 
PCB 138 73,6 77,8 103,4 76,9 82,9 86,8 
PCB 180 96,5 104,7 98,3 96,2 80,2 86,8 
PCB 103 97,7 115,1 84,3 94,1 83,0 70,1 
 
Los resultados mostrados para los ensayos de recuperación y los resultados de 
recuperación del control de calidad surrogado PCB 103, para todos los ensayos de 
recuperación se encuentran en el rango 70 - 120%, que es el rango de valores aceptado 
por la guía  SANTE/11813/2017, esto indica que los resultados son confiables. 
 
Los resultados de recuperación para el control de calidad, compuesto surrogado PCB 
103, adicionado a todas las muestras analizadas y reanalizadas se presentan en las 







 Compuestos % Rec. Lote 1 % Rec. Lote 2 % Rec. Lote 3 % Rec. Lote 4 % Rec. Lote 5 % Rec. Re 
análisis PCB 28 84.7 106.8 98.5 107.3 80,5 83,6 
PCB 52 98.8 74.6 98.0 90.0 86,3 82,6 
PCB 101 85.1 79.0 102.7 88.3 88,2 85,1 
PCB 118 85.7 86.3 82.6 83.8 78,9 75,1 
PCB 153 100.9 85.7 86.5 91.8 88,6 86,7 
PCB 138 92.8 86.0 82.9 86.4 85,5 80,0 
PCB 180 97.2 86.6 87.0 94.0 94,5 92,4 
PCB 103 105.2 94.4 115.4 84.6 85,8 83,2 
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Tabla 4-23:Resultados de los porcentajes de recuperación del control de calidad (surrogado PCB 103). 





















m1643 114,6 m1652 87,6 m1661 113,9 m1671 93,9 m1803 86,2 
m1644 121,8 m1653 85,4 m1662 112,5 m1672 108,2 m1804 90,1 
m1645 140,3 m1654 86,2 m1663 96,7 m1673 84,3 m1805 82,6 
m1646 139,6 m1655 84,6 m1664 109,0 m1674 109,4 m1806 78,3 
m1647 116,7 m1656 86,2 m1665 110,3 m1675 97,2 m1807 74,2 
m1648 115,8 m1657 89,2 m1666 143,9 m1676 84,9 m1808 77,5 
m1649 132,9 m1658 89,4 m1667 70,7 m1677 99,1 m1809 80,6 
m1650 119,4 m1659 81,2 m1668 82,2 m1678 65,4 m1810 81,8 
m1651 122,7 m1660 62,3 m1669 72,8 m1679 58,4 m1811 82,8 
    
m1670 72,0 m1680 108,4 m1812 80,5 
      
m1681 103,1 m1813 90,3 





Tabla 4-24:Resultados de los porcentajes de recuperación del control de calidad (surrogado PCB 103). 
 

















m1830 84,9 m1853 87,6 m1876 99,2 m1843 112,5 
m1831 87,1 m1854 80,1 m1877 107,7 m1844 111,8 
m1832 88,5 m1855 81,8 m1878 79,3 m1845 126,8 
m1837 89,0 m1856 84,8 m1879 107,1 m1846 101,2 
m1838 87,4 m1857 82,1 m1880 96,6 m1847 108,5 
m1839 91,1 m1861 82,7 m1881 94,8 m1848 105,9 
m1840 90,5 m1862 86,6 m1882 89,1 m1849 105,5 
m1841 92,2 m1863 82,7 m1883 104,5 m1850 109,2 
m1842 87,6 m1864 75,5     m1851 107,7 
    m1865 95,2     m1852 113,0 



















m1858 99,3 m1884 73,5 m1869 83,1 m1645 77,0 
m1866 79,9 m1885 80,4 m1870 93,1 m1646 107,1 
m1867 81,1 m1886 74,6 m1888 85,2 m1649 95,8 
m1868 74,0 m1887 80,8 m1889 72,1 m1666 90,3 
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El porcentaje de recuperación mostrado para el compuesto surrogado, para las muestras 
analizadas y las muestras reanalizadas se encuentra en el rango de aceptación 70 - 120 
%, que es el rango aceptado de acuerdo a la guía SANTE/11813/2017.  
 
Los resultados dentro de los rangos de aceptación para  los controles de calidad indican 
que los resultados de los análisis para todas las muestras son confiables. 
 
Debido a que no fue hallado ninguno de los PCB evaluados en este estudio, se hizo una 
comparación con evaluaciones similares realizadas en diversos países, los resultados y 
conclusiones de los autores muestran una relación entre el grado de industrialización de 
las zonas de muestreo y el hallazgo de PCB en las muestras. 
   
En Italia Lorenzi y colaboradores (Lorenzi et al., 2016) en un estudio llevado a cabo en la 
región de Lombardía, durante un monitoreo de tres años y mediante el análisis de 160 
muestras, reportan resultados de cuatro muestras con contenido de PCB superiores al 
valor límite de 40 ng/g de grasa establecido por la EFSA. De manera particular en la 
región de estudio se encontraba ubicada la planta productora de PCB de Italia y además 
es una zona con fuerte actividad de industrialización.  
 
En México Jesús Pérez y colaboradores (Jesús Pérez et al., 2012) reportan 9 muestras 
de un total de 24 muestras tomadas durante un año con contenido de PCB superiores al 
valor límite de 40 ng/g de grasa establecido por la EFSA. La región de estudio registra la 
presencia de dos plantas productoras de electricidad, una planta de acero y actividades 
petroleras. 
 
En Sur África S. Batterman y colaboradores (Batterman et al., 2009), reportan 
concentraciones totales de PCB de 22 ng/L en dos muestras analizadas en la región de 
KwaZulu-Natal. La región de estudio está cerca de la zona industrial  sur de Durban que 
es una de las zonas con la más alta concentración de actividad industrial, conteniendo 
dos refinerías de petróleo, un molino de papel, el aeropuerto internacional, grandes 
tanques con agroquímicos, vertederos, incineradores, industrias de procesamiento y 
fabricación, instalaciones portuarias y ferroviarias y otras industrias. 
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En Italia Storelli y colaboradores (Storelli et al., 2012) después del análisis de 88 
muestras reportan la presencia de  PCB 118 en el 51% de las muestras con 
concentraciones entre 0,3 y 4,42 ng/g de grasa. El estudio se realizó en la zona industrial 
ubicada al suroriente de Sardinia que concentra actividad de refinación petrolera e 
industria petroquímica. 
 
En Italia Santelli y colaboradores (Santelli et al., 2006) reportan el valor de 60 pg/g para 
el PCB 118 como valor máximo en 5 de 41 muestras analizadas. La zona de estudio se 
ubicó en la región sur de Caserta, en cercanías de industrias relacionadas con 
metalurgia, papel y química. 
 
En Irán Bayat y colaboradores (Bayat, Bahramifar, Younesi, & Behrooz, 2011) reportan la 
presencia de todos los PCB marcadores en 54 muestras analizadas en concentraciones 
entre 2,88 y 7,56 ng/g de grasa. La zona de estudio estuvo en la provincia de Tehran, los 
investigadores señalan como responsable de los resultados a la contaminación ambiental 
generada por la industria en la zona. 
 
Basados en los resultados anteriormente referenciados se puede establecer que zonas 
productoras de leche que tengan en sus cercanías centros con alta industrialización y de 
manera particular industrias petroleras, generadoras de electricidad con depósitos de 
transformadores, siderúrgicas, metalúrgicas, industrias de papel, industrias químicas, 
incineradores,  que puedan por sus actividades, generar derrames o liberaciones no 
controladas de PCB,  van a tener la más alta probabilidad de llegar a mostrar presencia 
de estos contaminantes. En las zonas de muestreo de este estudio ni en sus cercanías 
se hallan  el tipo de industrias descritas anteriormente, con lo cual es posible que no se 
encuentren PCB como resultado de eventuales contaminaciones.  
  
El mal manejo de residuos de aceites dieléctricos conteniendo PCB, los derrames 
accidentales, la inadecuada disposición de equipos contaminados o la incineración no 
controlada de sustancias que contengan PCB son actividades generadas por las 
industrias mencionadas, y que al ser realizadas en las cercanías de zonas productoras 
de leche, aumentan el riesgo de que estos compuestos lleguen a la leche y la 
contaminen. 
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Según la información obtenida del Inventario preliminar de PCB, realizado por el 
Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial, en el país se encuentran 
existencias de PCB distribuidas como lo muestra la figura 4-6.  
 
Figura 4-6:Inventario directo de existencias de PCB por regiones. 
 
Fuente Inventario preliminar de compuestos bifenilos policlorados (PCB) existentes en Colombia 
 
Como se muestra en la figura en la zona Cundiboyacense y Meta se halla la cantidad 
más alta de existencias de PCB (25,8%), coincidiendo esto con un alto nivel de 
industrialización. En su orden siguen Santander (22%), Eje Cafetero, Antioquia y 
Córdoba (15%). El mayor número de muestras analizadas provienen de  la región 
Cundiboyacense y Meta, sin embargo en las cercanías de los puntos muestreados no se 
encuentran grandes centros industriales.  
 
Se puede realizar una comparación entre la cantidad de PCB inventariada en Colombia 
(947 toneladas) con el inventario existente en países como México, donde la cantidad 
inventariada es 5 veces más alta (4934 toneladas) y por los estudios consultados se halla 
que el grado de industrialización es mucho más alto y con industrias muy específicas 
como generadoras de electricidad, industrias petroleras e industrias de producción de 
acero, en cercanías a las zonas de producción (dentro de un rango de distancia entre 7 y 
20 km), a diferencia de las cercanías en los lugares muestreados para el estudio aquí 
presentado que no tienen este tipo de industrias. 
 
De manera particular en México, que tiene industrias especificas ubicadas cerca de los 
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contaminantes en la leche, confirmando que estos centros industriales están generando 
los contaminantes, los están liberando al medio ambiente, y están llegando a las 
poblaciones, con la posibilidad de generar riegos por exposición. 
 
En ninguno de los estudios referenciados anteriormente se muestran las acciones 
tomadas por las instituciones responsables o por los mismos responsables de la 
liberación de PCB como contaminantes.  
 
El inventario preliminar de PCB para Colombia, relaciona que el 61,4% del total reportado 
de PCB están en el sector eléctrico, siendo el sector con la mayor probabilidad de 
generar algún grado de contaminación, el 28,4% en el sector manufacturero y el 10,2% 
en el sector de hidrocarburos, a su vez el documento muestra como conclusión, que es el 
sector eléctrico el que más ha trabajado en la identificación, eliminación y adecuado 
manejo de PCB (Ministerio de Ambiente, 2007).  
 
Adicionalmente este mismo documento menciona que la cantidad de aceites y desechos 
conteniendo PCB que han sido exportados en los últimos años corresponde a 365,4 
toneladas y que, comparado con las cantidades reportadas en el inventario, refleja que 
hay interés y esfuerzo por realizar una correcta eliminación de estos contaminantes. 
 
El esfuerzo manifestado por las industrias que tienen inventarios de PCB en el manejo de 
los desechos, según se describe en el inventario preliminar de PCB, sumado al bajo nivel 
de industrialización en cercanías de los lugares muestreados, en comparación con otros 
países, pueden ser las razones para que no se encontrara presencia de PCB en las 
muestras analizadas. 
4.3 Evaluación de la exposición dietaria 
4.3.1 Cálculo de la evaluación de la exposición dietaria 
Debido a que no se presentaron señales superiores a los límites de detección de la 
metodología para los PCB (28, 52, 101, 118, 138, 153, 180) en las 100 muestras 
analizadas, no se presenta exposición para ningún grupo poblacional en las zonas 
muestreadas. 
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Con el propósito de aplicar el modelo determinístico se consideró evaluar los posibles 
escenarios y la información disponible, para obtener un valor de exposición dietaria 
aplicable a la población potencialmente expuesta en las zonas cubiertas por el muestreo 
de este estudio. 
 
Para la aplicación del modelo se requiere la concentración del contaminante en los 
alimentos, los escenarios posibles para obtener este valor son: 
 Presencia de los PCB en concentración igual al límite de detección de la 
metodología ∑PCB 12,49 ng/g de grasa. 
 Presencia de los PCB en concentración igual al límite de cuantificación de la 
metodología ∑PCB 24,97 ng/g de grasa. 
 Presencia de los PCB en concentración igual al límite máximo permitido 
establecidos por la EFSA ∑PCB 40 ng/g de grasa. 
 
De acuerdo con el manual de la Organización Mundial de la Salud para la evaluación de 
la exposición en este tipo de casos el valor a usar es el del límite de detección de la 
metodología empleada para el análisis con lo cual el valor a usar es el de ∑PCB 12,49 
ng/g de grasa. 
 
Para los valores de consumo y pesos corporales se emplean los promedios de la base de 
datos ENSIN 2005, en la cual se tienen clasificados a los grupos poblacionales de niños 
y adultos. 
 
Los niños están clasificados en cuatro grupos de acuerdo con cuatro rangos de edad, 
niños de 2 a 4 años, niños de 5 a 9 años, niños de 9 a 13 años, niños de 14 a 18 años  
Los adultos conforman un solo grupo con edades entre 19 y 50 años. 
 
Considerando que se tiene la información de consumo y los promedios de peso 
corporal para cada grupo poblacional, se estimó de interés realizar la evaluación 
de la exposición para cada grupo y de esta manera obtener una información muy 
específica para cada grupo de niños porque son los que presentan mayor 
consumo de leche. 
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El valor de Ingesta Diaria Tolerable (IDT) usado para el cálculo fue 20 ng/g de grasa.  
 
El valor obtenido de la exposición dietaria se debe expresar como porcentaje del valor de 
la IDT, de tal manera, que si el porcentaje obtenido es mayor a 100% se concluye que 
hay exposición al contaminante, en caso contrario no se presenta. 
 
La tabla 4-25 muestra los resultados obtenidos al realizar el cálculo de evaluación de la 
exposición dietaria. 
 












Promedio consumo (g/dia) 310,4 248,4 242,7 235,4 226,8 
Concentración (ng/g de grasa) 12,49 12,49 12,49 12,49 12,49 
Promedio peso (kg) 14,26 23,15 37,58 52,82 62,55 
Grasa % 3,589 
Exposicion (ng/Kg-dia) 9,76 4,81 2,89 2,00 1,62 
IDT (ng/kg-dia) 20 
% IDT 48,78 24,04 14,47 9,99 8,12 
 
Los resultados muestran que para los grupos de niños desde los 2 hasta los 13 años se 
presentan los valores de ingesta diaria estimada más altos de todos los grupos, en el 
escenario de hallar concentraciones de ∑PCB iguales a 12,49 ng/g de grasa en leche 
líquida.  
 
Los valores de % de IDT muestran que ningún grupo poblacional estaría en riesgo de 
presentar efectos adversos en la salud por el consumo de leche contaminada con PCB 
en concentración de 12,49 ng/g de grasa  y con los promedios de consumo empleados 
para el cálculo. Sin embargo  para el grupo de niños de 2 a 4 años el valor de exposición 
es el mayor de todos los grupos evaluados indicando que es el grupo más expuesto a 
este contaminante. 
 
El cálculo de la exposición dietaria según la ecuación 2-1 muestra una dependencia 
directa de la concentración del contaminante en el alimento y del consumo presentado 
por el grupo de estudio, mientras que tiene una relación inversamente proporcional al 
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promedio del peso corporal. La tabla 4-25 muestra que para esta evaluación, el valor de 
la concentración del contaminante en el alimento es un valor constante; los consumos en 
su orden son el mayor para los niños de 2 a 4 años y para los demás grupos no se 
presentan diferencias significativas entre grupos y el promedio de peso corporal es el 
factor que define que se presente o no la exposición. 
  
Es por esto que la exposición dietaria es más alta para los niños con edades entre 2 y 4 
años y el valor de exposición disminuye a medida que aumenta la edad del grupo de 
niños y el peso corporal promedio, hasta llegar al grupo conformado por adultos. 
 
Debido a que no se encontraron residuos de PCB en las muestras analizadas se realizó 
una comparación con otros estudios similares realizados en diversos países con el 
propósito de evidenciar tendencias de resultados. 
 
En un estudio similar realizado en Chile por Pizarro-Aránguiz y colaboradores (Pizarro-
Aránguiz et al., 2015), donde se presenta la evaluación de la exposición a 
dibenzofuranos policlorados, dibenzo-p-dioxinas policloradas y dioxin-like PCB en 
productos lácteos, los valores de consumo fueron tomados de encuestas internacionales 
de países con características demográficas similares a Chile y los  pesos corporales que 
usaron fueron pesos promedios reportados para adultos y niños  por la OMS, esto 
justificado por la ausencia de esta información en el país. El estudio reporta que no hay 
exposición dietaria para los grupos poblacionales que están ubicados en zonas 
productoras de leche que tienen en sus cercanías centros con alta actividad industrial. El 
valor de IDT reportado fue de 2 pg WHO-TEQ (World Health Organization Toxic 
Equivalent Factors) y el valor de exposición más alto se presentó en los niños con un 
33% del valor de la IDT. 
 
Al realizar una comparación con el estudio aquí presentado, los datos usados son de la 
población colombiana con pesos corporales y consumos discriminados según grupos de 
interés lo que hace que los resultados se ajusten a la realidad del país y no sean una 
aproximación. El valor de exposición obtenido por Pizarro-Aránguiz y colaboradores es 
muy bajo con respecto a nuestro estudio, debido a que los resultados de concentración 
en los análisis de las muestras son muy bajos del orden de 0,02 a 0,1 ng/ kg. 
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Mihats y colaboradores (Mihats, Moche, Prean, & Rauscher-Gabernig, 2015), en Austria 
presentan la evaluación de la exposición a PCB (28, 52, 101, 118, 138, 153 y 180) en 
carne, aves de corral, leche, productos lácteos, pescado, productos de pescado y 
huevos, los grupos poblacionales evaluados fueron niños, mujeres y hombres adultos. 
Los valores hallados de concentración de ∑PCB están en el rango de 1,21 ng/g de grasa 
y 7,28 ng/g de grasa en leche y son valores menores al utilizado en el cálculo de este 
estudio. Los valores de consumo se encuentran en el rango de 68,6 g/día a 94,3 g/día 
siendo el mayor consumo correspondiente a los niños, en concordancia con el consumo 
presentado en este estudio para los niños de 2 a 4 años con lo cual se confirma la 
tendencia, mostrando que los niños son los más expuestos a este tipo de contaminantes. 
 
Los resultados que Mihats y colaboradores reportan indican que no se presenta 
exposición, ya que los valores hallados para la exposición dietaria se encuentran entre el 
26% para hombres y 34% para niños del valor de IDT usada para la comparación, en 
este caso el valor de IDT es 10 ng/kg-día. En nuestro estudio, los porcentajes obtenidos 
están entre 8,12% para adultos y 48,78% para niños indicando que hay concordancia en 
que el grupo más expuesto es el de los niños. 
 
Mihats y colaboradores reportan el uso de datos de consumos y pesos corporales 
obtenidos de encuestas realizadas a los grupos poblacionales evaluados con lo cual los 
resultados son reales para su población.  
 
Al comparar el estudio anterior con respecto al estudio aquí presentado, se puede 
establecer que la base de datos de la ENSIN 2005 puede suministrar información muy 
completa para este tipo de evaluación, ya que se cuenta con los consumos y los pesos 
corporales para distintos grupos poblacionales y en los alimentos pescado, carne vacuna 
y huevos que fueron tenidos en cuenta por Mihats y colaboradores. Sin embargo, se 
requiere ampliar la información relacionada con las concentraciones de PCB, haciendo el 
mismo análisis en éstas matrices que son consideradas como potenciales de presentar 







5. Conclusiones y recomendaciones 
5. 1 Conclusiones 
Se estableció y validó una metodología para el análisis de bifenilos policlorados (PCB 28, 
52, 101, 118, 138, 153, 180), mediante extracción con hexano, limpieza por columna de 
Florisil® y cuantificación por cromatografía de gases con detección por µECD. 
 
La metodología validada es selectiva, específica para los bifenilos policlorados (PCB 28, 
52, 101, 118, 138, 153, 180). La curva de calibración en extracto de matriz es lineal en el 
rango de concentración entre 2 ng/ml y 110 ng/ml y tiene porcentajes de recuperación en 
el rango de 92,6 a 106,7% para los bifenilos policlorados (PCB 28, 52, 101, 118, 138, 
153, 180). 
 
La metodología es robusta a cambios para los parámetros: volumen de metanol 
adicionado (10 ml a 8 ml),  tiempo de agitación de la primera extracción (20 min a 15 
min), temperatura del baño del rotaevaporador (35 °C a 40 °C), cantidad de Florisil® en 
la columna de limpieza (12 a 10 g), volumen de elusión de la columna (36 ml a 35 ml), 
tiempo de agitación de la segunda extracción (15 a 14 min). 
 
Se determinó el límite de detección instrumental como 1,0 ng/ml en extracto de matriz  
para todos los PCB evaluados y para la metodología los valores de límite de detección se 
encuentran entre 1,6 ng/g de grasa y 1,8 ng/g de grasa. Su sumatoria es 12,5 ng/g de 
grasa, este valor es menor a 40 ng/g de grasa, límite máximo permitido establecido por la 
EFSA. 
 
Se determinó el límite de cuantificación instrumental como 2,0 ng/ml en extracto de 
matriz para los bifenilos policlorados (PCB 28, 52, 101, 118, 138, 153, 180) y para la 
metodología los valores de límite de cuantificación se encuentran entre 3,3 ng/g de grasa 
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y 3,8 ng/g de grasa. Su sumatoria es 25,0 ng/g de grasa, este valor es menor al límite 
máximo permitido establecido por la EFSA  de 40 ng/g de grasa. 
 
El límite de cuantificación es preciso y veraz. 
 
La metodología es precisa en condiciones de repetibilidad y en condiciones de precisión 
intermedia. 
 
La metodología es precisa y veraz al ser evaluada con el material de referencia 
certificado BCR 450. 
 
La metodología presenta efecto matriz para todos los PCB evaluados por tanto sus 
curvas de calibración deben ser efectuadas en extracto de matriz. 
 
Los PCB evaluados son estables en las muestras en condiciones de almacenamiento de 
-20 °C hasta por 5 meses. 
 
No fueron detectados ninguno de los bifenilos policlorados (PCB 28, 52, 101, 118, 138, 
153, 180) en las 100 muestras analizadas. 
 
Los porcentajes de recuperación para los controles de calidad (ensayos de recuperación 
y surrogado PCB 103) analizados con las muestras, cumplen los criterios de aceptación, 
asegurando la confiabilidad de los resultados. 
 
El manejo apropiado de los desechos y un bajo nivel de industrialización en cercanías de 
zonas productoras de leche disminuyen el riesgo de encontrar presencia de PCB. 
 
Debido a que no se presentaron señales superiores a los límites de detección de la 
metodología para los PCB (28, 52, 101, 118, 138, 153, 180) en las 100 muestras 
analizadas, se puede determinar que a la concentración de ∑PCB 12,49 ng/g de grasa 




En el escenario seleccionado para realizar la evaluación de exposición los grupos 
poblacionales con mayor exposición son los niños y en los adultos se presenta el valor de 
exposición más bajo.  
5.2 Recomendaciones 
Se recomienda hacer evaluaciones en zonas productoras con mayor industrialización, ya 
que estudios realizados en cercanías de zonas con alta industrialización evidencian que 
la probabilidad de encontrar estos compuestos es alta. 
 
Se recomienda ampliar las matrices evaluadas a otros alimentos con potencial de 





A.Anexo: Pruebas t para pendiente, 
intercepto y coeficiente de correlación 
PCB 28 
Pendiente 
La hipótesis nula es Ho: β=0, se calcula un estadístico tb que se compara con el valor 
crítico de la distribución t(α,ט) se rechaza la hipótesis nula. tb se calcula como tb= b/Sb. 
 
Tb = 0,001820445 / 0,0001 = 14,53382884 
 
tteorico  b Pendiente 2,16 
 
Como tb> t(0,05;14,53) se rechaza la hipótesis nula, luego la pendiente de la curva de 
calibración en matriz para el PCB 101 es estadísticamente diferente de cero. 
Intercepto 
La hipótesis nula es Ho: α=0, se calcula un estadístico ta que se compara con el valor 
crítico de la distribución t(α,ט). Si ta< t(α,ט) se acepta la hipótesis nula. ta se calcula como 
ta= a/Sa donde a es el intercepto de la curva ajustada por mínimos cuadrados y Sa es la 
desviación estándar del intercepto. 
 
ta = 0,005529621/ 0,0082= 0,6723 
tteorico  a Intercepto 2,16 
 
Como ta< t(0,05;14,53) se acepta la hipótesis nula, luego el intercepto de la curva de 
calibración en matriz para el PCB 101 es estadísticamente igual a cero. 
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Coeficiente de correlación 
La hipótesis nula es Ho: ρ=0, se calcula un estadístico tr que se compara con el valor 
crítico de la distribución t(α,ט). Si tr< t(α,ט) se acepta la hipótesis nula. tr se calcula como 
𝒕𝒓 = 𝒓 ∗ √𝒏 − 𝟐 /√𝟏 − 𝒓𝟐 
donde r es el coeficiente de correlación de la curva ajustada por mínimos cuadrados. 
 
𝒕𝒓 = 𝟎, 𝟗𝟒𝟐𝟎 ∗
√𝟏𝟓 − 𝟐 
√𝟏 − 𝟎, 𝟗𝟒𝟐𝟎𝟐 
= 𝟏𝟒, 𝟓𝟑 
tteorico  r Correlacion 2,16 
 
Como tr > t(0,05;14,53) se rechaza la hipótesis nula y se concluye que existe correlación 
lineal entre las variables concentración y relación de área compuesto/estándar interno 







B.Anexo: Análisis de varianza de la 
regresión lineal 
En esta prueba se evalúa la hipótesis donde Ho: β=0 no existe relación entre X y Y.  La 












Regresión 1 SCR=bSxy CMR=SCR/1 CMR/CME 
 
La F calculada se compara contra un valor crítico f(k-2;n-k) donde k es el número de niveles 
de la curva de calibración y n es el número total de puntos en la curva. Los cálculos para 
la curva en matriz para el PCB 101 se muestran a continuación. 
 
PCB 101 








error CME Fcalculado  Fteórico  Resultado 
1 0,08366099 0,08366099 9,92845E-05 843 4,9646 Rechazada 
10 0,000992845           
 
Para el PCB 101 f(3, 10) = 4,9646, el resultado obtenido es mayor que el valor crítico, en 
consecuencia, para la regresión se rechaza la hipótesis nula y se puede concluir que si 






C.Anexo: Resultados de linealidad para 









Intercepto a 0,017125629 
N1 (1) 2,00 0,01 Pendiente b 0,00215673 
N1 (2) 2,00 0,01 Correlacion r 0,982852196 
N1 (3) 2,00 0,01 Datos 15 
N2 (1) 10,00 0,05 
  N2 (2) 10,00 0,04 Sy/X
2 0,0002 
N2 (3) 10,00 0,05 Sy/x 0,0126 
N3 (1) 54,35 0,14 Sa Intercepto 0,0052 
N3 (2) 54,35 0,13 Sb Pendiente 0,0001 
N3 (3) 54,35 0,14 tCalculado a 
Intercepto 
3,3010 
N4 (1) 80,00 0,20 tteorico  a Intercepto 2,1600 
N4 (2) 80,00 0,22 Ho Intercepto Rechazada 
N4 (3) 80,00 0,20 tCalculado b 
Pendiente 
27,29678676 
N5 (1) 110,00 0,24 tteorico  b P ndiente 2,16 
N5 (2) 110,00 0,24 Ho Pendiente Rechazada 
N5 (3) 110,00 0,24 tCalculado r 
Correlacion 
27,29678676 
SUMA 769,05 1,92 tteorico  r C rrelacion 2,16 
PROMEDIO 51,27 0,13 Ho Correlacion Rechazada 
 
Resultados del análisis de varianza de la regresión lineal para el PCB 28 
PCB 








Fcalculado  Fteórico  Resultado 
1 0,08366099 0,117424708 3,79255E-05 3096 4,9646 Rechazada 




D.Anexo: Cromatogramas de muestras 
analizadas 




Nivel 3 de la curva de calibración 
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